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RESUMO

Com o crescimento da populagdo nos ultimos anos e com o crescente
desenvolvimento tecnoldgico, nota-se o aumento na fabricacdo de
produtos para suprimento das necessidades humanas. Com este aumento
na producdo, nota-se também, um aumento na geragdo de residuos, o
gue impacta diretamente nos aspectos ambientais e econdmicos. A partir
deste contexto, esta pesquisa teve como objetivo a obtencdo de
geopolimeros a partir da valorizagéo de residuos de ceramica vermelha e
fibra de vidro. As variaveis de estudo foram a quantidade em massa de
residuo de ceramica vermelha, solucdo de hidréxido de sédio e silicato
de sodio. O residuo de ceramica vermelha foi submetido ao processo de
moagem e foi caracterizado por andlise quimica por fluorescéncia de
raios X, distribuicdo do tamanho de particula por difragdo a laser,
difracdo de raios X e espectrometria ao infravermelho por transformada
de Fourier. As fibras de vidro foram picotadas, com o auxilio de uma
ferramenta manual de corte. Apdés a caracterizagdo, foi realizada a
sintese do geopolimero, que consistiu na mistura fisica entre os
componentes. Na sequéncia, os geopolimeros foram acondicionados e
sintetizados em estufa a temperatura de 45 °C durante 72 horas, e em
seguida curados em temperatura ambiente por 28 e 133 dias.
Posteriormente a cura, foi realizada a caracterizacdo das composicGes
obtidas. A analise mineralégica mostrou a formacdo de um material
amorfo com presenca de fase cristalina, a analise micro estrutural por
imagem evidenciou uma boa formacdo geopolimérica, com pouca
porosidade. Ja a analise de resisténcia mecanica a compressdo das
formulac6es geopoliméricas para o tempo de cura de 133 dias mostrou
valores superiores de resisténcia quando comparados com o0s resultados
das formulagfes com 28 dias de cura. Os resultados de densidade
aparente e real das composicfes geopoliméricas mostraram uma boa
compactacdo da estrutura, evidenciando a porosidade dos materiais
geopoliméricos obtidos. Com relacdo a adicdo de fibra de vidro tipo E,
deve-se aprofundar os estudos para melhor entendimento dos efeitos que
ocorrem na interacdo entre a fibra de vidro tipo E e a matriz
geopolimérica. Apds a analise dos resultados, constatou-se que é
possivel utilizar e valorizar residuos de ceramica vermelha para a
obtencdo de geopolimeros.

Palavras-chave: Valorizacdo. Residuos. Geopolimeros. Ativacdo
alcalina. Aluminossilicato.






ABSTRACT

With the growth of the population in recent years and with increasing
technological development, there is a growing increase in the production
of products to meet human needs. With this increase in production, there
is also an increase in waste generation, which directly impacts on
environmental and economic aspects. From this context, this research
aimed to obtain geopolymers from the valorization of residues of clay
ceramics and fiberglass. The study variables were the mass quantity of
clay ceramic residue, sodium hydroxide solution and sodium silicate.
The clay ceramic residue was subjected to the milling process and was
characterized by X-ray fluorescence for chemical analysis, particle size
distribution by laser diffraction, X-ray diffraction spectrometry and
infrared spectrometry by Fourier transform. The glass fibers were cut
with the help of a manual cutting tool. After the characterization, the
geopolymer was synthesized, which consisted in the physical mixing
among the components. Subsequently, the geopolymers were wrapped
and oven-synthesized at 45 °C for 72 hours, and then cured at room
temperature for 28 and 133 days. After the curing, the characterization
of the compositions obtained was performed. The mineralogical analysis
showed the formation of amorphous material with crystalline phase, the
microstructural analysis by image evidenced a good geopolymer
formation, with little porosity. The analysis of mechanical strength by
axial compression of the geopolymer formulations for the curing time of
133 days showed higher values of resistance when compared with the
formulations with 28 days of curing. The results of apparent and actual
density of the geopolymer compositions showed good compaction of the
structure, evidencing the porosity of the obtained geopolymer materials.
Regarding the addition of E glass fiber, the studies must be deepen to
better understand the effects in the interaction between the glass fiber
and the geopolymer matrix. After the analysis of the results, it was
verified that it is possible to use and valorize residues of clay ceramics
to obtain geopolymers.

Keywords: Valorization. Waste. Geopolymers. Alkaline activation.
Aluminosilicate.
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1 INTRODUCAO

Com o desenvolvimento tecnoldgico e o crescimento exponencial
da populacdo, percebido desde a Revolugdo Industrial, nota-se a
crescente geracdo de residuos, na qual a correlagdo da preocupacao
ambiental com a geragéo de diferentes tipos de rejeitos torna-se cada vez
mais relevante diante do cenario atual (RIPA et al., 2017).

Problemas ambientais que atingem toda a cadeia produtiva, desde
a extracdo da matéria-prima, a producdo de efluentes e residuos na
obtencdo do produto, bem como a ndo reciclagem e destinacdo correta
apos o uso do material, ocorrem mediante a necessidade do uso de
recursos naturais para o suprimento das demandas industriais (BREIER,
2015).

Com a crescente preocupacdo do impacto das tecnologias
utilizadas e seus efeitos no meio ambiente, a producéo de materiais com
melhores propriedades, sejam fisicas, quimicas ou mecénicas, tem sido
um desafio para as industrias, de forma a utilizar durante a produgdo um
maior controle na emissdo de gases poluentes, redugdo no consumo de
energia durante a producdo e uso de matérias-primas renovaveis e
abundantes (DAVIDOVITS; SAWYER, 1985; BARBOSA, 2000).

Considerado um material de alto desempenho, o geopolimero é
um material que apresenta potencial ecolégico e vem sendo estudado
nas Ultimas décadas. Tem encontrado aplicagfes estruturais e refratarias
nas mais diversas areas, como na substituicdo de produtos ceramicos,
cimentos e concretos para a inddstria de construcdo e producdo de
materiais compositos avangados de alta tecnologia (DAVIDOVITS;
SAWYER, 1985; DIAS; THAUMATURGO, 2001; DUXSON et al.,
2007).

Podendo serem utilizados como aglomerantes na produgdo de
edificacbes, seja como elementos estruturais ou elementos ndo
estruturais, os geopolimeros apresentam vantagens e desvantagens.
Dentre as vantagens tem-se: melhorias nas propriedades mecanicas
como resisténcia e durabilidade (PROVIS et al., 2005; RODRIGUEZ et
al., 2009: PACHEGO-TORGAL; JALALI, 2009), comparado com a
producdo do cimento Portland, ha uma diminuicdo da emissdo de
dioxido de carbono nas reacdes associadas durante a sua fabricacdo
(NASVI et al., 2013) e a possibilidade de reaproveitamento de materiais
que sdo subprodutos da industria (BUCHWALD; DOMBROWSKY;
WEIL, 2005). Entretanto, as desvantagens mais significativas dos
geopolimeros sdo a eflorescéncia (OSORIO, 2006), e em comparacao
com o cimento Portland, a trabalhabilidade durante o processo de
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preparacdo das misturas e os custos de implementacdo (PACHECO-
TORGAL et al.,2013).

Por ser baseado na producdo com aluminossilicatos, que s&o
abundantes na crosta terrestre, ou de materiais provenientes de residuos
industriais, o geopolimero apresenta baixo custo de producéo, quando
comparado com o custo de produgdo do cimento Portland. Como o
processo de cura dos geopolimeros se da a temperaturas inferiores a 100
°C, o processo de producdo é energeticamente viavel, comparado com
o0s cimentos do tipo Portland, onde é necessario o aquecimento até 1600
°C das matérias-primas, consumindo muito mais energia durante o
processo de produgdo. O processo de fabricacdo do geopolimero resulta
numa reducdo de até 80 % da emissdo de gases poluente, comparado
com a producdo do cimento Portland (SANTA, 2012; LIVI, 2013;
GOLDONI, 2014; CESARI, 2015).

A indlstria de cerdmica vermelha produz um volume
consideravel de residuos em fungdo da fragmentagdo das pegas, da
existéncia de ndo conformidades, da queima irregular, entre outros. Com
a forte demanda da construcdo civil, aumenta a necessidade de se buscar
novos conceitos e solugbes visando a sustentabilidade e o
comprometimento com a questdo ambiental. Desta forma, a reciclagem
e 0 aproveitamento dos residuos tornam-se uma preocupacdo mundial e
também nacional (BRASIL, 2014).

O residuo de ceramica vermelha (RCV) proveniente do processo
de fabricacdo dos tijolos ceramicos sdo exemplos de materiais que
podem ser utilizados para a obtencdo de novos produtos, em outros
processos industriais, possibilitando a sua sustentabilidade. Uma
possibilidade para a sua valorizacdo é a utilizacdo do RCV como
material de partida para a obtencdo de geopolimeros, ja que apresenta
caracteristicas que propiciam a geopolimerizacdo, pois sdo fonte de
aluminossilicatos.

De acordo com o Geopolymer Institute (2014), duas grandes
obras podem ser citadas por utilizarem geopolimeros em suas
construcbes: em 2013, os 3 (trés) andares da University of Queensland
Global Change Institute, localizado na Australia, foram construidos
utilizando painéis de secdo composta a base de concreto geopolimérico.
E em 2014, também na Australia, foi utilizado concreto geopolimérico
na pista de aterrissagem do aeroporto West Brisbane Wellcamp, com
extensdo de 2,87 km, e também junto a ela, a construcdo do terminal
aéreo com 8.000 m? de area. Ambas as aplicagdes foram realizadas com
0 mesmo tipo do concreto geopolimérico, a base de escoria-cinza
volante, materiais que sao subprodutos da industria.
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Com o intuito de gerar um material com melhores propriedades
mecanicas, tém sido desenvolvidas técnicas de fabricacdo de materiais
compdsitos, de modo a substituir as ligas metalicas, cerdmicas e
poliméricas. A sua fabricacdo implica na combinacdo de duas fases
(matriz e reforgo) para formar um material que de certa forma tenha um
melhor desempenho que o0s seus constituintes numa situagdo particular
(VENTURA, 2009).

Neste quesito, as fibras constituem uma classe importante de
reforco uma vez que proporcionam o aumento da resisténcia da matriz, e
consequentemente influenciam e destacam as propriedades pretendidas
das duas fases (VENTURA, 2009).

Segundo Casagrande (2001), a adi¢do de fibras em uma matriz
nem sempre estd condicionada a aumentar a resisténcia de materiais
suscetiveis a deformag@es e a outros problemas derivados do surgimento
de tensdes. A adicdo das fibras melhora as propriedades do material
atuando no controle de propagacdo das trincas, ndo impedindo que o
material sofra fissuragdo (LOPES, 2017).

De acordo com Cazarredo (2002), os materiais na forma de fibra
apresentam elevada resisténcia, porém sua aplicacdo direta na estrutura é
impraticavel por ndo resistirem isoladamente a compressdo longitudinal
e aos esforgos transversais.

Desta forma, o presente trabalho propGe a valorizacdo de RCV e
fibra de vidro para a sintese de geopolimeros, em razdo do problema
ambiental ocasionado pelo descarte dos residuos e devido ao fato de que
0 mesmo pode ser utilizado como fonte de aluminossilicatos para a
sintese de geopolimeros.
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2 OBJETIVOS
2.1 OBJETIVO GERAL

Obter geopolimeros a partir da valorizagdo de residuos industriais
provenientes de cerdmica vermelha e adigdo de fibra de vidro.

2.1.2 Objetivos especificos

e Estudar a viabilidade de utilizacdo de residuos de ceramica
vermelha como fonte de aluminossilicatos para a reacdo de
geopolimerizagéo;

e Desenvolver uma composicdo otimizada de geopolimero
utilizando residuos de ceramica vermelha e ativadores alcalinos;

e Determinar o efeito da adicdo de fibra de vidro no
comportamento mecanico da composicdo otimizada.
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3 FUNDAMENTACAO TEORICA
3.1 GEOPOLIMEROS
3.1.1 Definigéo

Atualmente, na indUstria da construcdo civil, o impacto da
producdo de cimento ao meio ambiente € um dos maiores desafios
enfrentados. A fabricacdo do cimento é uma das maiores fontes de gases
poluentes que causam o efeito estufa, atrds apenas da queima de
combustiveis fosseis e gasosos (BELTRAQ; ZENAIDE, 2010).

Diante da necessidade de reducdo de consumo de energia e de
emissdo de CO;, estudos tém sido realizados no desenvolvimento de
materiais geopoliméricos, considerados materiais de alto desempenho e
ndo agressivos ao meio ambiente.

H4 indicios que materiais como concretos e argamassas utilizados
em construgdes como as piramides do Egito, datadas de 4.500 A.C.,
utilizem de principios equivalentes aos atuais geopolimeros, mesmo
estes sendo considerados materiais inovadores (DAVIDOVITS, 1991).

Em 1940 ha relatos e informagdes sobre materiais obtidos através
de ativacdo alcalina, onde Purdon foi considerado o pioneiro em
realizar, com sucesso, combinacdes entre alcalis e escorias, descobrindo
que o endurecimento da escéria ativada alcalinamente e areia era mais
rapido que do cimento Portland. Purdon ainda resume que a separacao
das redes de silica, alumina e cal pela solugdo de hidroxido de sodio
(NaOH), e a formagédo de silicato e aluminato de calcio hidratados junto
com o qual é regenerada a solucdo de NaOH, é o processo de formacao
para o material ativado alcalinamente (MALONE; RANDALL, 1985).
Porém, foi na década de 1950 que o ucraniano Victor Glukhovsky e uma
equipe de pesquisadores soviéticos investigaram aspectos referentes a
natureza das reacOes e de seus produtos, com foco nas propriedades
quimicas e fisicas (VAN JAARSVELD; VAN DEVENTER,;
LORENZEN, 1997).

Ainda na década de 1950, Glukhovsky propde uma nova geracao
de ligantes, depois de realizar pesquisas com cimentos antigos, e que
deu a denominacdo de "solocimento" e se equiparava as rochas
zeoliticas (PACHECO; CASTRO; JALALI, 2007). Originalmente de
formac8o natural, microporosas e com estrutura cristalina construida a
partir de ligacBes dos tetraedros [SiO4]4+e [Al04]5- unidos por 4&tomos de
oxigénio, estas rochas sdo aluminossilicatos hidratados altamente
cristalinos (LUZ, 1995). Entretanto, podem ser obtidas mediante sintese
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em certas condi¢Oes de temperatura e umidade e pode-se aproveitar sua
propriedade de troca catibnica, em funcdo da relagdo entre silica e
alumina(GRANIZO, 1998).

Existem outras denominagBes estabelecidas por outros
pesquisadores como Duxson et al. (2007) para este sequenciamento de
ativagdo alcalina, mas o conjunto implica 0 mesmo desenvolvimento.

Em 1970, Besson, Caillére e Hénin obtiveram a partir de varias
fontes de silicatos como a montmorilonita e a caulinita em meio
fortemente alcalino e com registro de temperatura de cura entre 60 e
105°C, um tipo de zedlita (PINTO, 2004).

Geopolimeros fazem parte do grupo de materiais com
caracteristicas cimenticias, possuindo elevada capacidade tecnoldgica,
além da possibilidade de inclusdo de vérios residuos em sua
composicdo. Estes novos materiais foram denominados na década de
1970 por Davidovits, que é considerado o pesquisador/criador dos
geopolimeros (BOCA SANTA, 2012).

Produzidos por ativagdo alcalina de solidos compostos por
alumina e silica, os geopolimeros podem ser considerados um novo
cimento (DAVIDOVITS, 2008).

Os geopolimeros apresentam inUmeras caracteristicas para
diversas aplicagdes. Entre as principais propriedades pode-se citar:
endurecimento répido, resisténcia ao fogo, 6tima resisténcia mecanica
(KOMNITSAS; ZAHARAKI,  2007), durabilidade elevada
(KOMNITSAS; ZAHARAKI, 2007; DUXSON et al., 2007), baixa
condutividade térmica, boa resisténcia aos &cidos e auséncia ou reduzida
reacdo alcali-agregado (DUXSON et al., 2007).

Referente as suas aplicacdes, 0s geopolimeros podem ser
aplicados em estruturas pré-fabricadas, pavimentos de concreto e
ceramicas refratarias (KOMNITSAS; ZAHARAKI, 2007). E devido as
propriedades de troca ibnica presentes nos geopolimeros, também
podem ser utilizados para conter e/ou imobilizar metais pesados e
radioativos (CORREIA, 2011).

Composto por uma fonte de SiO; e Al,Os amorfos e uma solucédo
alcalina ativadora em formulagGes pré-determinadas, em 1978 foi entdo
denominado “geopolimero” conforme acima citado, “geo” para
simbolizar a semelhan¢a com materiais geoldgicos e “polimero”
baseado na quimica dos aluminossilicatos, sendo que, através destes,
surgiram os polissialatos, abreviatura de silicio-oxo-aluminato (Si-O-Al)
(BUCHWALD et al., 2005).

A essa reacdo se da o nome de geopolimerizacdo, e apresenta
semelhanca com a sintese dos polimeros organicos através da
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condensacdo e utilizacdo de materiais cimenticios suplementares. A
reacdo quimica é rapida e a cura inicial requer um periodo entre 24 a 48
horas (MACCARINI, 2015).

Constituida por duas fases, a geopolimerizagdo ocorre a
temperatura ambiente ou ligeiramente elevada, onde a lixiviacdo da
matéria-prima de aluminossilicato sélido em solucdo alcalina leva a
transferéncia de espécies de lixiviados a partir de superficies sélidas
numa fase gel de crescimento, e a formacdo de um sélido aglutinante se
d& seguindo-se a nucleacgéo e a condensacao da fase de gel (VASSALO,
2013).

Os geopolimeros sdo conhecidos atualmente, por uma série de
nomes, entre eles: cerdmicas alcalinas, hidroceramicas, cimentos
ativados alcalinamente, polimeros inorgénicos entre outros (BOCA
SANTA, 2012).

Além de serem materiais que apresentam propriedades
cimenticias e podem ser processados em temperatura ambiente, as
matérias-primas para producdo dos geopolimeros podem ser obtidas
através de materiais naturais, como também, através de residuos
industriais ricos em aluminossilicatos amorfos ou semicristalinos que
tenham passado por tratamento térmico (MACCARINI, 2015).

No Brasil é notavel o crescimento em pesquisas relacionados ao
termo geopolimero, como mostrado na Tabela 1, inicialmente com o
intuito da aplicacéo do conceito e andlise das condic6es de fabricagéo.

Tabela 1 - Levantamento cronolégico de dissertacdes e teses no Brasil
referentes a geopolimeros

Autor Titulo Descricao
Barbosa Sintese e caracterizacdo de polissialato Tese de
(Ano 1999) Doutorado

(IME)
Silva Reforco e fratura em compositos de matriz Tese de
(Ano 2000) alcali-ativada Doutorado
(IME)
Thomaz Concreto geopolimérico Dissertagdo
(Ano 2000) de Mestrado
(IME)
Dias Cimentos geopoliméricos: Estudo de Tese de
(Ano 2001) agentes quimicos agressivos, aderéncia e Doutorado
tenacidade a fratura (IME)
Cuibano Comportamento térmico de cimento Dissertagdo de
(Ano 2002) geopolimérico Mestrado

(IME)
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Autor Titulo Descricao
Marinho Desenvolvimento de pastas geopoliméricas Tese de
(2004) para cimentac&o de pogos de petroleo Doutorado
(UFRN)
Souza Geopolimeros a base de residuos Tese de
(Ano 2005) industriais Doutorado
(IME)
Vargas Cinza volante alcali-ativadas para obtengéo Tese de
(Ano 2006) de aglomerantes especiais Doutorado
(UFRGS)
Pinto Aditivagdo de pastas geopoliméricas com Tese de
(Ano 2009) tetraborato de sédio e poliuretana ndo Doutorado
ibnica para cimentagdo de pogos de (UM)
petréleo
Correia Compdsitos de matriz geopolimérica Tese de
(Ano 2011) reforgados com fibras vegetais de abacaxi Doutorado
e de sisal (UFPB)
Melo Sintese e caracterizagdo de geopolimeros  Dissertagdo de
(Ano 2011) contendo filitos Mestrado
(IME)
Santa Desenvolvimento de geopolimeros a partir ~ Dissertagao de
(Ano 2012) de cinzas pesadas oriundas da queima de Mestrado
carvdo mineral e metacaulim sintetizado a (UFSC)
partir de residuo da industria de papel
Livi Desenvolvimento de pasta de Dissertagdo de
(Ano 2013) geopolimeros a base de cinza volante e Mestrado
hidréxido de sédio (UFSC)
Goldoni Resisténcia a flexao e compressdo em Dissertagdo de
(Ano 2014) geopolimero com incorporagéo de Mestrado
nanotubos de carbono (UFSC)
Cesari Influéncia do uso de aditivos dispersantes  Dissertacdo de
(Ano 2015) em pastas de geopolimero produzido com Mestrado
cinza volante e hidroxido de sddio (UFSC)
Longhi Alcali-ativaggo de lodo de caulim Dissertagdo de
(Ano 2015) calcinado e cinza pesada com ativadores Mestrado
convencionais e silicato de sddio (UFRGS)
alternativo
Barraza Desempenho mecanico de um compoésito  Dissertagdo de
(Ano 2016) de matriz geopolimérica a base de Mestrado
metacaulim e nanobastdes de carbeto de (UFSC)

silicio
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Autor Titulo Descricao
Ramos Cimento geopolimérico contendo residuo  Dissertacéo de
(Ano 2017) do Mestrado
Polimento de placas cerdmicas (UFSC)
Spricigo Valorizacdo de residuos de vidro planoe  Dissertacdo de
(Ano 2017) de anodizagdo de aluminio para sintese de Mestrado
geopolimero (UNESC)

Fonte: Adaptado de Barraza, 2016

3.1.2 Caracterizacao dos geopolimeros

Os geopolimeros sdo materiais que apresentam em sua
composicdo quimica SiO; (silica) e AlOs (alumina), combinados com
uma solucéo alcalina (hidroxido, sais de acidos fracos, sais de &cidos
fortes com ion alcalino do tipo sddio (Na), potassio (K), litio (Li) ou

célcio (Ca)) (PUERTAS, 1995).

Sob condicbes de trabalho mais agressivas de alcalinidade e
temperatura (superiores a temperatura ambiente), os geopolimeros
propiciam a formacdo de um gel aluminossilicato de sodio hidratado (N-

A-S-H) (SPRICIGO, 2017).

Na Figura 1 tem-se com mais clareza uma representacédo visual da
estrutura geopolimérica, em formato bidimensional, podendo ser

observadas as configuracdes do elemento.

Figura 1 - Estrutura bidimensional proposta para geopolimero
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Com configuracdo tetraédrica, a rede formada apresenta carga
negativa para o aluminio e estabelecimento de quatro ligacdes de
oxigénio. Através do metal alcalino presente na solugdo de ativago,
ocorre o equilibrio do sistema (PROVIS; VAN DEVENTER, 2009).
Conforme Figura 1, a estrutura dos mondmeros € composta por trés
atomos de aluminio (Al), trés atomos de silicio (Si), dez &tomos de
oxigénio (O) e duas hidroxilas (OH).

Esta estrutura adquire o nome de polissialato, como abreviacdo de
silicio-oxo-aluminato e com formulacdo empirica quimica segundo a
Equacdo 1 (DAVIDOVITS, 1991):

M-n[—(8i02)z—AlOz]n x w-H20 (Equagéo 1)

Onde:

M= é o céation do metal alcalino (Na*, K, ou Li*);
n=¢é o grau de policondensagao;

z=¢é1,20u3;

w=é o0 grau de hidratacao.

Através do compartilnamento de oxigénio, sdo formadas as
cadeias nos geopolimeros, enquanto que nos polimeros organicos suas
cadeias sdo formadas pelas ligacdes entre os atomos de carbono. A
cinética de reacdo e as propriedades mecanicas podem alterar de acordo
com as temperaturas de sintetizacdo, que podem variar entre 25 e
100°C. O silicato soltvel ndo gera o endurecimento do material,
necessitando-se da utilizacdo de uma fonte de aluminio para que ocorra
o0 endurecimento (WENG et al., 2005).

Em funcdo do geopolimero ser formado por monbmeros, 0s
mesmos lhe tornam um material alternativo, que conferem algumas
caracteristicas, tais como:

1. Durante sua fabricacdo, apresentam menor liberacdo de COz:
5% dos gases do efeito estufa sdo gerados pela inddstria cimenticia
durante a producdo do cimento (BARCELO; KLINE, 2012 apud
CABALLERO et al., 2013; ALLEN; IANO, 2013). Para se produzir
uma tonelada de cimento libera-se uma tonelada de CO:2 durante o
processo de calcinacdo das matérias-primas e queima de combustivel
(DAVIDOVITS, 1991; PACHECO-TORGAL et al., 2009). No caso da
producdo dos geopolimeros é possivel emitir cerca de 80 % a menos de
COzdurante sua fabricacdo (DAVIDOVITS, 1991);

2. Imobilizacdo de residuos toxicos: devido sua baixa
permeabilidade e comportamento parecido com as zedlitas, 0s
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geopolimeros conseguem envolver em sua matriz materiais
considerados perigosos, imobilizando o residuo téxico (DAVIDOVITS,
1991). A relacdo agua/aglomerante e o tamanho dos agregados ou
adicBes tem influéncia direta na referida propriedade (SANCHEZ,
2001);

3. Resisténcia mecanica: enquanto o cimento Portland apresenta
um ambiente levemente alcalino ao final da formagao da fase ligante de
silicato de calcio hidratado (C-S-H), nos geopolimeros o ambiente
alcalino ja é criado pela solucéo ativadora, provocando o aceleramento
para a formacdo do gel N-A-S-H. Com o aumento da temperatura, a cura
e 0 ganho de resisténcia poderd ser acelerado, alcan¢ando-se facilmente
resisténcias superiores a 40 MPa ao fim de 1 dia em 85 °C (HARDJITO;
RANGAN, 2005; CORREIA, 2011);

4. Resisténcia ao fogo: o0s geopolimeros conservardo sua
integridade sob exposicdo a temperaturas entre 1000 e 1200 °C, se
apresentarem alta resisténcia mecénica, baixo conteldo de &gua na
estrutura quimica e uma baixa porosidade (OSORIO, 2006;
FERNANDEZ-JIMENEZ et al., 2008).

3.1.3 Tipos de geopolimeros

Baseando-se na relacdo atémica entre silicio (Si) e o aluminio
(Al), conforme Equacdo 01, o pesquisador J. Davidovits determinou trés
classificagdes conforme a proporcdo entre Si e Al, conforme mostra a
Tabela 2. Lembrando que M é o cation monovalente e n é o grau de
policondensagéo.

Tabela 2 - Classificacdo dos geopolimeros

Nome Si:Al Unidade Repetidora Abreviacdo
Polissialato 1.1 Mn-(Si-O-Al), (M) PS
Polissialato- 2:1 Mn-(Si-O-Al-0-Si-0), (M) PSS

siloxo
Polissialato- 31 M;-(Si-O-Al-0-Si-0O-Si-0), (M) PSDS

dissiloxo

Fonte: Davidovits, 1994

De acordo com estas diferentes classificagdes para 0s
geopolimeros, pode-se obter algumas aplicagdes conforme mostrado na
Tabela 3.
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Tabela 3 - Aplicacdes das diferentes classificagdes de geopolimeros

Tipos de geopolimeros AplicagOes
PS—» Si:Al=1:1 - Isolamento térmico
- Resisténcia ao fogo
PSS—» Si:Al =2:1 - Refratarios para producéo do Al

- Cimento de alto desempenho
- Encapsulamento de residuos toxicos
- Componentes resistentes ao fogo
PSDS —» Si:Al =3:1 - Componentes resistentes ao fogo
- Material de ferramentas para uso na faixa de
temperatura entre 600 e 1000°C

Fonte: Davidovits, 1991
3.1.4 Mecanismos de ativacéo

A transformacdo de estruturas vitreas, sejam elas amorfas,
parcialmente amorfas ou metaestaveis, em um material cimenticio
compactado, é um processo quimico chamado de ativagdo alcalina
(PALOMO et al., 1999). As espécies de aluminossilicatos dissolvem-se
ao entrar em contato com uma solucéo alcalina, devido ao processo de
lixiviacdo de Al**e Si**, e a concentragdo do ativador deve ser elevada
para que haja éxito nesse processo (RATTANAASK et al., 2009).

Alguns autores acreditam que o aumento do grau de
polimerizagdo é conseguido com a dissolucdo facilitada dos
aluminossilicatos, obtidas no inicio da dissolugdo com a presenca de
fons hidroxila (OH-), onde quanto maior a quantidade de ions (OH.),
maior a facilidade da dissolugdo dos aluminossilicatos (DAVIDOVITS,
1985; PHAIR, 2000; YIP et al., 2005 apud KOMNITSAS et al., 2007).
A hidroxila funciona como um catalisador (DUXSON et al., 2006;
TORGAL et al., 2008a).

A concentracdo a ser usada na obtencdo dos geopolimeros
também é um dado importante. A maioria dos autores trabalha com
concentracdo de NaOH na faixa de 5-16 mols, RATTANASAK et al.
(2009); OLIVIA et al. (2008); HARDJITO et al. (2004); e de KOH na
faixa de 4-8 mols (ZARARAKI et al., 2009; NUGTEREN et al., 2009).

De acordo com Duxson et al. (2007), o processo de sintese dos
polimeros inorganicos compreende os seguintes processos (Figura 2):

e Dissolucéo: etapa onde ocorre a hidrélise superficial do mineral
e também a desagregacdo pela solugdo alcalina de 6xidos de Al e Si. As
hidroxilas operam como catalisadoras e o metal como formador de
estrutura;
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o Equilibrio: as espécies dissolvidas reagem com os ions de
silicato dissolvidos e ocorre a polimerizacdo por condensacgéo;

o A formacéo do gel;

eE a reorganizacdlo e a formacdo da estrutura final,
polimerizando e endurecendo o produto da reacao.

Figura 2 - Fluxograma da sintese dos geopolimeros
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3.2 CERAMICA VERMELHA
3.2.1 Definigéo

Ceramicas vermelhas sdo produtos originados a partir da argila
(normalmente encontrada nos sedimentos de rios e barragens), que é
submetida ao processo de secagem e posteriormente a queima em
elevadas temperaturas. Apds 0 processo de queima, as ceramicas
apresentam como resultado uma coloracéo avermelhada, devido a
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presenca de ferro na composicdo da argila. A sua utilizagdo esta presente
em materiais da construcdo civil, tais como: tijolos macicos, blocos
cerdmicos, telhas e outros (ISAIA, 2010).

No Brasil, os maiores polos ceramicos estdo localizados nas
regides sudeste e sul, onde estd concentrada a maior producdo de
materiais cerdmicos. De acordo com a Associacdo Nacional da IndUstria
Ceramica (2017), o ndmero de cerdmicas e olarias no Brasil é de
aproximadamente 6.900 empresas, responsaveis pela geracao de 293 mil
empregos diretos, aproximadamente 900 mil empregos indiretos,
faturamento anual de R$ 18 bilhdes e representa 4,8 % do consumo da
inddstria da construcéo civil.

A Tabela 4 mostra a situacdo atual da atividade cerdmica no
Brasil, mostrando através de indicadores referentes a numero de
empresas e producdo anual, com média do ano de 2010 até o ano de
2015.

Tabela 4 - Dados da IndUstria Ceramica no Brasil

N° empresas Produgéo/ano

Produto % aproximado por area

Aproximado (Mil unidades)
Tijolos 4346 63 6.458.575
Telhas 2547 36 2.674.319
Tubos 10 0,1 6.716.063 kg*

Fonte: Associacdo Nacional da Industria da Ceramica, 2017

Apesar da expressiva producdo apontada, a tecnologia da
ceramica vermelha ainda é antiga, desenvolvida ha mais de 50 anos
(ZANDONADI, 1996; DUALIBI, 1999).

O segmento da indlstria de cerdmica vermelha é de grande
importancia no estado de Santa Catarina, tanto para o préprio setor
ceramico quanto para toda cadeia do macro complexo da construgdo
civil, influenciando direta e indiretamente na economia do Estado
(REDIVO, 2011).

Em Santa Catarina, 51,9 % das empresas produtoras de cerdmica
vermelha estdo localizadas na regido do Alto Vale do Itajai, 33,8 % na
regido Sul do Estado e 9,3 % na regido do Oeste (Associacdo Nacional
da Industria da Ceramica, 2008).

Na regido Sul destacam-se como principais produtores de
ceramica vermelha os municipios de Morro da Fumaca e Sangéo, onde
esta atividade é responsavel por aproximadamente 80% da renda de
ambos 0s municipios.
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A Figura 3 mostra a localizacdo das principais ceramicas na
regido sul do Estado de Santa Catarina.

Figura 3 - Localizacdo das principais ceramicas da regido sul de SC
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A Tabela 5 apresenta a producdo de ceramica vermelha na regido
de Morro da Fumaga, composta pelos municipios de Morro da Fumaca,
Sangdo, Treze de Maio, Jaguaruna, Cocal do Sul, Criciima e I¢ara.

Tabela 5 - Producéo de ceramica vermelha na regido de Morro da
Fumaca

Descrigdo Quantidade
NUmero de Empresas 156
Fabricante de Telhas 35
Fabricante de Blocos 121
Blocos/més 80.000.000
Telhas/més 20.000.000
Empregos Diretos 5.000

Fonte: Sindicato da IndUstria da Ceramica Vermelha, 2008

A fabricacdo de blocos cerdmicos de vedacao (tijolo) compreende
basicamente as seguintes etapas: extracdo da matéria-prima; estocagem
a céu aberto e/ou ambiente coberto; beneficiamento das matérias-
primas; formulacdo da massa cerdmica; processo de conformacao;
secagem (natural e/ou artificial); queima; estocagem e expedi¢do
(GRUN, 2007).
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Na Figura 4 demonstra-se um fluxograma das etapas envolvidas
neste processo.

Figura 4 - Fluxograma do processo de fabricagdo de cerdmica vermelha
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3.2.2 Residuos de ceramica vermelha

A industria de ceramica vermelha e seus produtos desempenham
um impacto sobre o alicerce de recursos naturais desde a extracdo de
materias-primas, sua transformagdo em produtos, consumo energeético,
geracgdo de residuos, uso e eliminacdo dos produtos pelos consumidores
(RIBEIRO, 2008).

Com o constante crescimento da construgdo civil, o setor
ceramista também apresentou um crescimento em sua produtividade, o
que contribui ainda mais para a geracao de residuos sélidos gerados nos
processos produtivos (BRASIL, 2014).

A geracdo de RCV rejeitados pelas cerdmicas brasileiras
apresenta em média 14 % do valor total de toda producdo, que
correspondem em média a 3 milh&es de tijolos por ano, equivalentes a
7.500 toneladas de residuos (SEBRAE, 2008).

Estima-se que a quantidade de residuo gerado pelas industrias de
ceramica vermelha da regido de Morro da Fumagca era em 2011 mais de
10 mil toneladas (REDIVO, 2011), conforme mostrado na Tabela 6.

Tabela 6 - Estimativa de residuos gerados por més na regido de Morro
da Fumaca

Producdo mensal (pegas) 80.000.000 20.000.000
Perda estimada (pegas) 4.000.000 1.000.000
Massa unitaria média (kg) 2,00 2,00
Massa total (t) 8.000 2.000
Volume total (m®) 10.700 2.700

Fonte: Redivo, 2011

Os principais RCV sdo decorrentes das perdas de produto
acabado. Embora nas fases de conformacdo e secagem haja perdas
significativas, estes RCV podem ser reaproveitados sendo incorporados
ao processo, hdo causando impactos ao meio ambiente. Porém, o
produto apds ser submetido ao processo de queima, ndo pode ser
incorporado ao processo como matéria-prima sem antes sofrer um
processo prolongado de decomposi¢do, portanto deve ser encaminhado
corretamente (GROGOLETTI, 2001).

Quanto sua classificagdo, 0 RCV pode ser classificado segundo a
resolucdo do CONAMA n° 307, como residuo tipo I, classe A, e ainda
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conforme a NBR 10004/2004 (Residuos sélidos - classificacdo), pode
ser classificado como residuos classe Il b - Inertes.

3.3 MATERIAIS COMPOSITOS
3.3.1 Definicgéo

Alguns autores definem materiais compdsitos como sendo a
juncdo de dois ou mais materiais, seja em escalas macroscopica e
microscopica, podendo ser de diferentes formas, continuas, descontinuas
e aleatorias e de diferente composicdo quimica, onde um dos
componentes, descontinuo, oferece a principal resisténcia, sendo o
componente de reforco, e o outro, continuo, oferece o meio de
transferéncia do refor¢o & matriz, e que sejam insoltveis entre si (CHOU
etal., 1986; HOLLAWAY, 1994).

O material composito é formado por duas fases: a matriz € o
reforco. A matriz tem como objetivo proteger o reforgo contra agdes do
meio ambiente e também abrasdo, e o reforco tem como finalidade
incrementar a resisténcia, podendo também reduzir a quantidade de
material (GASSAN E BLEDZKI, 1999; ARGAWAL E BROUTMAN,
1990).

Os materiais compositos surgiram desde a antiguidade, onde 0s
povos primitivos utilizavam a mistura de argila e bambu (NETO E
PARDINI, 2006), assim como mistura de argila com palha para a
fabricacdo de tijolos de adobe (CROKER, 2008; MONTEIRO et al.,
2009).

A necessidade de se conseguir materiais que atendessem a uma
quantidade maior de caracteristicas em termos de estrutura e
propriedades gerou a ideia de se unir um ou mais materiais, visando
obter novos materiais, com propriedades ainda ndo exibidas por
materiais convencionais (NETO E PARDINI, 2006; HULL, 1996).

Segundo alguns autores, 0s materiais compdésitos também podem
ser chamados de materiais compostos, conjugados ou reforcados
(CHAWLA, 1993; CALLISTER, 2000; MOROZOQV et al. 1989).

Quando comparados com o0s seus componentes isolados, os
compdsitos sdo materiais que apresentam excelentes propriedades
mecanicas, quimicas e fisicas. Estes aspectos despertaram as atencGes
do meio cientifico, técnico e produtivo. Os principais aspectos
norteadores sdo os altos custos dos materiais chamados convencionais e
no d&mbito ambiental, a responsabilidade de aproveitamento de residuos



49

ambientais e industriais (BROUTMAN E KROCK, 1967; KRISTIINA
et al., 2009).

3.3.2 Classificacéo

Os componentes de um material composito podem ser do tipo
organico ou inorganico, de forma regular ou irregular, fibroso ou n&o,
com fragmentos ou como fibras curtas. Variaveis como concentragdo da
fibra, adesdo da fibra a matriz e os espagos vazios entre as fibras
interferem no desempenho dos materiais compdsitos (AQUINO et al.,
2005; ASHBEE,1993).

Os materiais compositos sdo classificados em trés divisdes
principais: o0s compdsitos reforcados por fibras; os compdsitos
reforcados por particulas e os compdsitos estruturais (CALLISTER,
2000).

A Figura 05 mostra a classificacdo dos materiais compésitos de
acordo com a distribuigdo do material utilizado como reforgo.

Figura 5 - Classificacdo dos materiais compositos

Compoésitos
Reforgado com Reforgado com
particulas fibras Estrutural
Particulas Refor¢ado Continuo Descontinuo Laminados Painéis em
Grandes por dispersao (alinhado) (curto) Sanduiche
Alinhado Orientado

aleatoriamente

Fonte: Callister, 2000

Os compositos reforcados com fibras em sua fase estrutural
apresentam a combinacdo de um material isotrépico e materiais
compdsitos resultando em uma estrutura que apresenta um balanco
interessante de resisténcia mecanica (MARINUCCI, 2011).

O arranjo e a orientacdo das fibras dispostas na matriz em relagéo
umas as outras, sua concentracdo e distribuicdo vao exercer influéncia
direta na resisténcia e outras propriedades dos compoésitos reforcados
com fibras (ASKELAND; PHULE, 2011).
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3.4 FIBRAS
3.4.1 Definicéo

Segundo Quinino (2015), consideradas elementos descontinuos,
longos e finos, caracterizados por alta resisténcia a tragdo em sua dire¢do
longitudinal, as fibras se destacam como bons elementos de reforco,
onde 0 aumento da durabilidade do compdsito e ganhos estruturais a
matriz sdo algumas propriedades que podem ser alcangadas. De acordo
com Lopes (2017), a adi¢do das fibras em um material compdsito ndo
impede que o material sofra fissuragdo, mas ela atua no controle da
propagacao das fissuras, melhorando assim as propriedades

do material.

Ainda sobre propagacéo de fissuras, Martineau (2002) acrescenta
que a agdo das fibras nos materiais compositos é impor um obstaculo a
propagacdo de fissuras. Segundo Tanesi et al. (1997) e Matsumoto et al.
(1998), a garantia da capacidade resistente apds a abertura da fissura no
material é conseguida devido ao fato que as fibras funcionam como uma
ponte de transferéncia dos esforgos através da fissura.

Conforme Moraes (2016), as fibras estdo disponiveis de formas
sintéticas ou fibras naturais, podendo ser distribuidas de diferentes
formas, de acordo com a aplicacdo requerida: particulada, descontinua,
continua e nas orientac@es: aleatoria, unidirecional ou bidirecional.

3.4.2 Fibra de vidro

Produzidas a partir do vidro, material com caracteristica fragil, as
fibras de vidro apresentam inimeras vantagens que as tornam atrativas
para utilizacdo na construcdo civil. Segundo Peruzzi (2002), as fibras
apresentam como vantagens: baixo coeficiente de dilatacdo térmica,
resisténcia a tracdo e a vibracdo, retencéo das propriedades mecanicas a
altas temperaturas, grande alongamento na ruptura, facilidade de
processamento e baixo custo se comparadas as outras fibras dicteis. Cita
ainda, que ao contrario ao amianto, as fibras de vidro ndo sdo passiveis
de inalacéo.

A maior resisténcia das fibras de vidro em relacdo ao vidro é
fundamentada em virtude da menor quantidade de defeitos
microscopicos que a fibra de vidro tem quando comparada com o vidro.
E estes defeitos sdo responsaveis pelo enfraquecimento dos materiais
(OLIVEIRA et al., 2000).
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De acordo com Ortenzi (2007), as fibras de vidro podem ser
fabricadas para diversos fins, e as variac@es dos produtos obtidos estdo
associadas ao processo de filamentacéo que a fibra de vidro sofre:

o Feltros para isolamento termo-acustico;

e Fios para tecelagem de tecidos especiais diversos;

e Fios para fabricacdo de mantas e tecidos com finalidades
estruturais.

Ainda segundo Ortenzi (2007) as fibras de vidro utilizadas na
construgdo civil e em outros setores produtivos sdo, em sua maioria,
produzidas a partir dos filamentos de vidro E.

3.4.3 Fibra de vidro tipo E

Conforme Cunha (2015), a fibra de vidro tipo E € a fibra de vidro
mais utilizada no mundo, e algumas vezes também é chamada de
convencional. De acordo com Daniel et al. (1994), os dois tipos de fibra
de vidro mais usados sdo E e S. Apresentam como vantagens a alta
resisténcia e o baixo custo e, como desvantagem, baixa dureza, baixa
resisténcia a fadiga, baixa resisténcia a altas temperaturas e alta
degradagdo quando submetidas a exposicdo em severas condicGes de
umidade (ALMEIDA, 2004).

Segundo Ortenzi (2007), caracteristicas como direcdo da
disposicdo das fibras, o tipo de fibra, o porcentual de fibra em relagdo a
matriz e a técnica de elaboracdo dos corpos de prova devem ser
considerados para ensaios mecanicos da fibra de vidro associada a uma
matriz. O arranjo ou orientacdo das fibras entre si, a sua concentracéo e
a sua distribuicdo tém uma influéncia significativa sobre a resisténcia e
sobre outras propriedades dos compdsitos reforcados com fibras
(SILVA, 2014).

Conforme mostrado na Figura 6, geralmente as fibras continuas
estdo alinhadas, enquanto as fibras descontinuas podem se apresentar
alinhadas e orientadas aleatoriamente.
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Figura 6 - Representagfes esquematicas de compdsitos reforcados com
fibras (a) continuas e alinhadas, (b) descontinuas e alinhadas e (c)
descontinuas e orientadas aleatoriamente

Diregdo
Longitudinal
| Diregdo II1|I| I||
‘ Transverssal l"' AN
| AT
\ ‘ Il I||I|],I
IR
Lty
(a) (b) (c)

PR 1
H | | ORI
‘ | ||'I'|||!|

||| II||

|||'|' T

I‘H I""ll"
— M
|’l|“|‘|‘| '|' |I|'|||“1|

Fonte: Callister, 2000



53

4 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

O procedimento experimental adotado para a realizagdo deste
trabalho esta indicado sequencialmente na Figura 7, que especifica as
atividades que foram realizadas. O procedimento experimental foi
realizado no laboratério do Grupo de Materiais Ceramicos (GMC),
localizado no Parque Cientifico e Tecnoldgico (i-parque) da
Universidade do Extremo Sul Catarinense (UNESC).

Figura 7 - Fluxograma do procedimento experimental

Selecdo das
Matérias-Primas (MP's)

|

Preparacdo das Caracterizacdo das > Difracio de Raio-X (DRX)
IMatérias-Primas (MP's) Matérias-Primas [MP's) > Fluorescéncia de Raio-X (FRX)
\L > Espectroscopia no infravermelho
com transformada de fourier (FTIR)
Planejamento »Determinacdo do tamanho de particula (DTP)

Experimental

|

Sintese
cura CarBCtEFiz'EEEO do S > Difracdo de Raio—)f [DRX)
Geopolimero >Microscopia Eletrdnica de Varredura (MEV)

>Calorimetria Diferencial de Varredura e
Termogravimetria (DSC/TG)

>Resisténcia a Compressdo

>Densidade Aparente e Real

> Porosidade

Andlise dos Resultados

|

Material compadsito
(geopolimero + fibra de —
widro)

=Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)
»Resisténcia a Compressdo

Andlise dos Resultados

Fonte: Do Autor, 2018

A seguir sdo descritos detalhadamente os materiais e métodos que
foram utilizados para obtencdo dos geopolimeros e do material
composito, e as técnicas de caracterizacdo utilizadas para andlise do
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residuo e dos geopolimeros. O material compdsito consistiu na adicdo
de fibra de vidro tipo E na matriz geopolimérica.

4.1 MATERIAIS

Para a obtengdo de materiais inorgénicos conhecidos como
geopolimeros, os aluminossilicatos, matérias-primas com fonte de silica
e alumina, sdo dissolvidos em meio altamente alcalino, como uma
solucdo aquosa de hidroxido alcalino (DAVIDOVITS, 2008; YUN-
MING et al.,2017; FAN et al.,2018).

Para a sintese do geopolimero, foi utilizado residuo industrial
proveniente de cerdmica vermelha (Figura 8 a) e para a confecgéo do
material compdsito adicionou-se fibra de vidro (Figura 8 b). O RCV foi
obtido em uma empresa do referido segmento, localizada na cidade de
Cocal do Sul/SC, e é oriundo do descarte apds o processo de queima. O
RCV foi escolhido como fonte de aluminossilicatos, pois apresenta
composicdo quimica tipica de matéria-prima argilosa, rica em silica
(SiOy) e alumina(Al20s3), obtido pela calcinagdo de argilas cauliniticas e
caulins a temperaturas entre 600 e 850 °C.

A fibra de vidro escolhida para a formagdo de material composito
foi a fibra de vidro tipo E, com espessura de 18 um, em fios de 200
fibras. A referida fibra foi escolhida por se tratar de um material com
baixo peso especifico, ndo rigido, extremamente flexivel, com
excelentes propriedades mecéanicas e elétricas do vidro E e com a
resisténcia a corrosao de acidos do vidro E-CR, recomendada para uso
em materiais que requerem maior resisténcia mecanica a esforcos
normais e de impacto. A fibra utilizada proveio de sobras de retalhos de
tecidos.
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Figura 8 - RCV (a) e fibra de vidro (b)

Fonte: Do Autor, 2018

Foi utilizada uma solucdo aquosa 10 mol/L de NaOH de grau
analitico (NOVAIS et al., 2016; NATH, MAITRA e KUMAR, 2016). O
NaOH em pérolas é da marca Fmaia, com peso molecular de 40,00 e
pureza minima de 97 %.

Com o objetivo de evitar a incorporacdo de outros ions metalicos
na reacdo, podendo comprometer os resultados obtidos, foi utilizada
agua deionizada na solucdo aquosa de NaOH. A agua foi deionizada em
um deionizador da marca SPLabor, modelo SP-050C.

O silicato de sodio utilizado para a geopolimerizagdo foi o
silicato de sédio C-224 (BFR70) da marca Manchester Quimica do
Brasil LTDA, com relagdo entre os dxidos SiO2/Na;O de 2,10-2,20, com
teor de sélidos de 46,63 %.

4.2 METODOS
4.2.1 Preparacdo das matérias-primas

Ap6s a selecdo do RCV, 0 mesmo passou por um processo de
preparacdo. O RCV foi obtido diretamente no processo ap6s a etapa de
queima, em forma de fragmentos, com tamanhos variados. Apés a sua
obtencdo, os mesmos foram fragmentados em tamanhos menores,
utilizando um equipamento do tipo britador de mandibulas. Apos esse
processo de fragmentacdo, 0 RCV passou por um processo de moagem a
seco, onde o mesmo foi moido em moinhos de bolas do tipo planetério,
com o objetivo de transformar os fragmentos do RCV em pé,
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aumentando sua area superficial, obtendo assim uma maior reatividade
do material. Os moinhos estavam devidamente calibrados com
elementos moedores do tipo bolas de alumina de alta densidade, com
diametros entre 13-23 mm, com peso total de 750 gramas. O tempo
médio de moagem foi de 35 minutos.

Em seguida, o RCV em forma de pé foi submetido a um processo
de secagem, com o intuito de retirar a umidade obtida durante o
processo de moagem. Esta secagem ocorreu a 105 °C, por um periodo
de 24 horas, em uma estufa de secagem da marca Sterilifer, modelo SX
1,5DTMS.

Ap0s o processo de secagem, 0 RCV foi submetido aos seguintes
ensaios de caracterizagdo: espectrometria de difracdo de raios X (DRX),
distribuicdo do tamanho de particula por difracdo a laser (DTP), analise
quimica por fluorescéncia de raios X (FRX) e espectrometria ao
infravermelho por transformada de Fourier (FTIR).

As fibras de vidro foram picotadas, com o auxilio de uma
ferramenta manual de corte, com o objetivo de deixa-las com o tamanho
ideal para comporem a formulagdo do geopolimero. As fibras utilizadas
sdo rejeito de fibras, e as mesmas foram utilizadas com comprimentos
de 6 mm =1 mm.

Através destes métodos para a preparacdo do RCV e da fibra de
vidro, ambos ficaram aptos para a sintese do geopolimero e para formar
0 material compdsito proposto.

4.2.2 Planejamento experimental

Por definicdo, planejamento experimental ¢ um procedimento no
qual alteragdes propositais sdo feitas nas variaveis de entrada de um
processo, de modo que se possa avaliar as possiveis alteragBes sofrida
pela variavel resposta, bem como as razdes de sua alteracao.

Utilizando método estatistico para determinacao das formulagdes,
0 planejamento experimental para a obtencdo de uma solucdo gel pela
mistura dos componentes foi do tipo mistura com restrices e 04
centroides. O centroide refere-se a uma composicédo intermediaria entre
as variaveis e a restricdo imposta. As 07 formulagGes obtidas sdo
mostradas na Tabela 7.
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Tabela 7 - Formulacdes utilizadas de acordo com um planejamento de
misturas (percentuais em massa)

Matéria-prima

Formulagéo NaOH Silicato de Sodio RCV
F1V 30 15 55
F2V 15 15 70
F3V 15 30 >

FAC (1) 225 22,5 o
F5C (1) 225 15 62,5
F6 C (1) 15 225 62,5
F7C (2) 20 20 60

Fonte: Do Autor, 2018

Levando em consideragdo que os métodos estatisticos requerem
que as observagdes, ou 0s erros, sejam variaveis aleatérias distribuidas
independentemente, 0s experimentos, com suas réplicas, foram
realizados de forma aleatoria, de modo a garantir a distribuicdo
equanime de todos os fatores ndo considerados.

A quantidade minima e méxima dos reagentes em massa é
apresentada na Tabela 8.

Tabela 8 - Quantidades de massa de matéria-prima

Matéria Prima Valor minimo (%) Valor méaximo (%o)
NaOH 15 30
Silicato Sodio 15 30
RCV 55 70

Fonte: Do Autor, 2018

Os valores minimos e maximos de cada reagente adotados neste
estudo para a obtencdo do geopolimero foram determinados levando em
consideracgdo os resultados obtidos em estudos ja realizados por Biella e
Bernardin (BIELLA; BERNARDIN, 2017).

A Figura 9 mostra o diagrama triaxial das formulac@es utilizadas
no estudo.
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Figura 9 - Diagrama triaxial das formulacgdes utilizada
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O material composito foi obtido através da adicdo de fibra de
vidro tipo E na composicdo que obteve melhor desempenho de
resisténcia mecanica a compressao aos 28 dias. A Tabela 9 apresenta a
formulacdo F6 com as respectivas adicdes da fibra de vidro tipo E. A
formulagdo FC1 foi adicionada fibra de vidro tipo E na fragdo de 0,1 %,
a formulacdo FC2 a fragdo de 0,2 % e a formulacdo FC3 a fracdo de
0,3%. O percentual de fibra de vidro tipo E adicionado foi sobre a massa
do RCV.

Tabela 9 - Formulagdes do material composito

Matéria Prima (% em massa)

Formulagéo NaOH Siliclat_o de RCV Fibra de vidro tipo
Sodio E
FC1 15 22,5 62,5 0,625
FC2 15 22,5 62,5 1,250
FC3 15 22,5 62,5 1,875

Fonte: Do Autor, 2018
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4.2.3 Sintese

A sintese do geopolimero compreendeu a mistura fisica dos
materiais propostos: RCV, solucdo aquosa 10 mol/L de NaOH e silicato
de sddio, e no material compdsito houve a adi¢éo da fibra de vidro tipo
E. A geopolimerizagdo ocorreu tendo como variaveis a quantidade em
massa de cada material ja citado.

O processo de geopolimerizagdo aconteceu mediante algumas
etapas, como mostrado na Figura 10.

Figura 10 - Etapas do processo de geopolimerizacao
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|
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|
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|

Moldagem
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Fonte: Do Autor, 2018

Inicialmente, foi realizada a preparacdo da solugdo aquosa de
NaOH 10 mol/L. A preparacéo foi realizada adicionando-se 400 gramas
de NaOH para cada 1 litro de 4gua deionizada. Em seguida, procedeu-se
com a agitacdo da solucdo até a total dissolucdo do NaOH na agua
deionizada. Por fim, a solucdo ficou em repouso até alcancar a
temperatura de 28 °C + 0,5 °C.

Em seguida, foi efetuada a dosagem dos componentes em uma
balanca laboratorial, devidamente calibrada. A dosagem de cada
componente foi efetuada de acordo com a tabela de formulagbes para
cada composicao.

Ap0s 0s componentes estarem devidamente dosados, procedeu-se
com a mistura dos mesmos, adicionando-se a solu¢do aquosa 10 mol/L
de NaOH e silicato de s6dio em uma argamassadeira da marca EMIC,
modelo AG-5, que permaneceu em agitacdo por um tempo de 10
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minutos. Em seguida a solucdo ficou em repouso até alcancar a
temperatura de 28 °C + 0,5 °C. Obtida a temperatura, foi adicionado a
esta mistura, o0 RCV, permanecendo em agitacdo severa por um tempo
de 10 minutos, até completa homogeneizacao.

Por fim, apds o processo de homogeneizagdo das misturas, as
mesmas foram vertidas em moldes cilindricos de polipropileno,
medindo 30 mm de didmetro e 70 mm de altura, e em seguida passaram
por um processo de vibragdo durante o tempo de 1 minuto, com objetivo
de eliminar bolhas de ar.

4.2.4 Cura

Apbs o processo de sintese geopolimérica estar finalizado, os
moldes dos geopolimeros foram tapados com um filme plastico, e
acondicionados para cura em laboratério, em uma estufa de secagem da
marca Sterilifer, modelo SX 1,5 DTMS, a 45 °C por um periodo de 72
horas. Em seguida, a cura foi feita em temperatura ambiente, durante 28
e 133 dias.

Apb6s os tempos de cura citados, os geopolimeros foram
submetidos a ensaios para sua caracterizacao.

4.3 TECNICAS DE CARACTERIZACOES UTILIZADAS

Para caracterizacdo do RCV, foram utilizadas as seguintes
técnicas de caracterizagdo: DRX, DTP, FRX e FTIR. Para execugdo
destes ensaios, foi utilizado o RCV ap0s o processo de moagem, ndo
sendo necessario qualquer procedimento posterior a esta etapa para
preparo da amostra.

Para os geopolimeros, foram utilizadas as seguintes técnicas de
caracterizacdo: DRX, densidade aparente e densidade real, porosidade,
resisténcia a compressdo, calorimetria diferencial de varredura e
termogravimetria (DSC/TG) e microscopia eletrénica de varredura
(MEV).

Para execucdo do ensaio de resisténcia a compressdo, 0S COrpos
de prova (CP's) tiveram suas faces devidamente preparadas, de forma
com que ambas ficassem paralelas entre si, evitando assim, influéncia no
valor final obtido da resisténcia a compresséo.

Ja para a execucdo dos ensaios de DRX, DSC/TG e densidade
real, o geopolimero foi destorroado com o auxilio de um almofariz e
pistilo, de modo a possibilitar que o mesmo fosse peneirado utilizando
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uma peneira de malha 325 mesh. Este material passante foi entéo
separado para a realizacdo dos ensaios citados.

Para a realizacdo do ensaio de densidade aparente, os CP's foram
preparados através da sua impermeabilizacdo com cera. E para a
realizacgdo do ensaio de MEV, foram escolhidos fragmentos dos
geopolimeros obtidos através dos ensaios de resisténcia a compressao.

4.3.1Espectrometria de Difracéo de Raios X (DRX)

Além de oferecer dados sobre a estrutura cristalografica dos
materiais analisados, a técnica de DRX permite a identificacdo das fases
cristalinas e o grau de amorfismo das amostras. O método DRX baseia-
se na incidéncia de feixes de raios X monocromaticos sobre as amostras
(ADAMS, 2017).

A analise por DRX foi realizada no Laboratério  de
Caracterizagdo de Materiais do i-dt/UNESC, através de um difratdmetro
de raios X (marca Shimadzu, modelo XRD-6000), gonidémetro 26,
radiagdo K, com tubo de cobre de comprimento de onda (L) de 1,5406
A. O passo realizado nas anélises foi de 2 °/min. O intervalo de medicéo
foi de 3 °a 80 °, com aceleracdo de 25 kV e voltagem de 25 mA.

4.3.2 Andlise Quimica por Fluorescéncia de Raios X (FRX)

A analise Quimica por FRX é uma técnica de analise de
composicdo quimica para amostras sélidas ou liquidas, que determina e
quantifica os Oxidos presentes, tendo como resultado porcentagens
relativas dos teores presentes nos materiais (LIMA, 2010).

Esta técnica de caracterizacdo foi utilizada para a caracterizacdo
do residuo industrial de cerdmica vermelha, com o intuito de identificar
os 6xidos presentes no material. Para a realizacdo desta técnica, foi
utilizado um equipamento do tipo espectrdmetro de raios X da marca
Panalytical, modelo Axios Max, por dispersdo de comprimento de onda
(WDXRF). O ensaio foi realizado no Laboratério de Desenvolvimento e
Caracterizacdo de Materiais do Instituto SENAI de Tecnologia
Ceramica da cidade de Criciuma/SC, e as amostras foram preparadas
por fusdo em tetraborato de litio.
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4.3.3 Espectrometria ao Infravermelho por Transformada de
Fourier (FTIR)

Esta técnica foi utilizada para identificar as ligagdes quimicas
presentes nos materiais utilizados e a ligagdo quimica que comprove a
formacéo dos geopolimeros (SPRICIGO, 2017).

Para esta técnica de caracterizacdo foi utilizado um
espectrofotdbmetro de FTIR marca Bruker, modelo TENSOR II. A
analise foi realizada diretamente sobre a amostra, com varredura em
MIR com intervalo de 4000 a 400 cm™.

4.3.4 Distribuicdo de Tamanho de Particula (DTP)

Esta técnica de caracterizacdo de difracdo a laser mede as
distribuicdes de tamanho das particulas por medicéo da variacdo angular
na intensidade da luz difundida @ medida que um feixe de laser interage
com as particulas dispersas da amostra. Particulas pequenas dispersam a
luz em grandes angulos em relagcdo ao feixe de laser, e particulas
grandes dispersam a luz em pequenos angulos (MALVERN, 2016).

A DTP é uma técnica de caracterizacdo utilizada para aferir os
tamanhos das particulas e a sua distribuicdo na amostra ensaiada. Esta
técnica foi utilizada nesta pesquisa para caracterizar a distribuicdo do
tamanho de particula do residuo de ceramica vermelha, através da
utilizacdo de um granulémetro da marca CILAS, modelo 1064, com o
uso de poliacrilato de sédio como agente dispersante, permitindo medir
intervalos de tamanhos de particulas de 0,04 a 500 um.

4.3.5 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

A técnica de MEV foi realizada nos geopolimeros sintetizados,
com o objetivo de visualizar a estrutura dos geopolimeros, para
identificar possiveis fissuras e poros.

Para execucdo de tal técnica, foi utilizado um microscépio
eletrbnico de varredura (MEV) Zeiss modelo EVO MA10. O ensaio foi
realizado sobre a amostra fraturada e sem tratamento de superficie.

4.3.6 Calorimetria Diferencial de Varredura e Termogravimetria
(DSC/TG)

Considerada uma técnica termo analitica baseada na avaliacdo do
calor resultante de transicdes exotérmicas e endotérmicas, 0 DSC/TG
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resulta em propriedades fisicas e térmicas dos materiais como:
capacidade térmica, calorimetria, reacBes e mudancas de fases
(ARMIJO, 2003).

A termogravimetria € uma técnica que determina a variagdo da
massa de uma amostra em func¢do do aumento da temperatura, onde essa
variagdo pode ocorrer devidos a fatores, tais como: evaporagao,
decomposicdo, mudanga de propriedades magnéticas, entre outras.
Neste método, a diferenga de massa é apontada pelo balan¢o térmico
enquanto a temperatura registrada do material é anotada como os sinais
aferidos em funcéo do tempo (TG ou sinal DTG) (MOUKHINA, 2014).

As técnicas descritas foram utilizadas neste estudo com objetivo
de identificar eventos endotérmicos ou exotérmicos, bem como a
variacdo de massa dos residuos. A técnica DSC/TG foi realizada
utilizando um simulador simultdneo da marca Nietzsch, modelo STA
449 F3 Japiter. As condigdes de ensaio foram: temperatura final de
1000°C, taxa de aquecimento de 10 °C/min em atmosfera de ar sintético.

4.3.7 Resisténcia a compresséo

A resisténcia a compressdo de um material pode ser obtida pelo
ensaio de compressdo uniaxial, que consiste na aplicacdo de duas forgas
de compressdo sobre 0 mesmo eixo, concentradas e opostas, em um
material cilindrico. As forcas atuantes no ensaio geram tensdes ao longo
do diametro do corpo de prova cilindrico (DE SOUSA, 2013).

Para determinar a resisténcia a compressao dos corpos de prova
dos geopolimeros desenvolvidos, foi utilizada uma maquina de ensaios
universal da marca EMIC, modelo DL 10000, sendo aplicada uma carga
uniforme, continua e sem chogque com velocidade de 1 mm/min.

4.3.8 Densidade Aparente

Baseada no principio de Arquimedes, a densidade aparente é
obtida através da forca do empuxo, que é descrita como sendo o volume
de um liquido deslocado em virtude da imersdo de um corpo, que
corresponde ao proprio volume do corpo (ZHANG et al., 2010).

Para a determinacdo da densidade aparente dos geopolimeros,foi
necessario impermeabilizar e pesar as amostras, para depois realizar a
imersdo em &gua. Através da imersao das amostras em agua, foi possivel
obter o valor correspondente ao volume das mesmas. A Equacgédo 2 foi
usada para calcular a densidade aparente das amostras.
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Pap = m (Equacéo 2)

Onde:

pap = densidade aparente (g/cm?®)

m = massa inicial (g)

ms— m; = diferenca entre a massa da amostra impermeabilizada
(ms) e a massa da amostra imersa (m;), com o volume do corpo em
imersdo (cm3).

4.3.9 Densidade Real

A densidade real dos geopolimeros foi determinada através da
técnica de picnometria & hélio, que utiliza o gés hélio para determinar o
volume real do material. Desta forma, a densidade real € calculada pela
razdo entre a massa do geopolimero e o volume de gés hélio necessario
para preencher as cavidades existentes no material.

Para a técnica citada, foi utilizado um Picnbmetro a Gas Hélio
Ultrapyc 1200e, marca Quantachrome.

4.3.10 Porosidade

Para a determinagdo da porosidade dos geopolimeros, foi
utilizada a Equacdo 3, onde a porosidade é determinada através da
relacdo dos valores obtidos na densidade aparente pela densidade real.

P = (1 —"™""%) 4 100 (Equagio 3)

Preal

Onde:

P = Porosidade (%)

Paparente = densidade aparente (g/cm®)
preal = densidade real (g/cm?)
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5 RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1 CARACTERIZACAO DO RESIDUO DE CERAMICA
VERMELHA

Pelos resultados obtidos nas caracteriza¢des do RCV, foi possivel
avaliar suas propriedades mineraldgicas. Os resultados das anélises as
guais o RCV foi submetido sdo apresentados nos topicos a seguir.

5.1.1 Analise Quimica
A determinacdo e quantificacdo dos Oxidos presentes na amostra
do RCV sdo mostradas na Tabela 10, onde os valores sdo apresentados

pela porcentagem relativa dos teores presentes de cada 6xido.

Tabela 10 - Anéalise guimica do RCV

Elementos Teor (%)

SiO, 69,8
Al,Os 17,3
Fe,03 6,1

K20 2,6
MgO 15
TiO, 11
Na,O 0,44

CaO 0,4
Zr0; 0,15
P,Os 0,12

Perda Fogo <0,39

Fonte: Do Autor, 2019

Conforme a anéalise quimica apresentada, nota-se que o principal
oxido constituinte do RCV é o 6xido de silicio (SiO2), contendo um teor
de 69,8 %, seguido do Oxido de aluminio (Al>Os), com um teor de
17,3%. Este percentual de ambos os Oxidos é atrativo para utilizacéo
deste RCV como material de partida para a obtencdo de geopolimeros,
pois apresentam caracteristicas que propiciam a geopolimerizacao.

O RCV também possui em sua composicdo o oOxido de ferro
(Fe203) entre os elementos majoritarios. Isso se deve ao fato de que este
elemento é caracteristico na composicdo das argilas, matéria-prima
utilizada em grandes propor¢des nas formulagbes de massa para a
obtencdo de produtos de ceramica vermelha.
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Em quantidades minoritarias, o RCV apresenta outros Oxidos
conforme ja mostrado na Tabela 10. Também foi possivel identificar o
conteddo de matéria organica pelo percentual de perda ao fogo. O baixo
percentual se deu devido ao fato de o residuo ja ter sido passado por um
processo de queima.

5.1.2 Tamanho de Particula

Para a sintese de materiais geopoliméricos, é de extrema
importancia o conhecimento do tamanho da particula do material
utilizado como material precursor, pois a reagdo de geopolimerizacdo
pode sofrer variagao.

O RCV foi moido com o intuito de reduzi-lo a pé, obtendo assim,
um material com maior &rea superficial, e consequentemente maior
reatividade. Pela obtengdo de um material fino, a geopolimerizagdo é
facilitada aumentando, consequentemente, a resisténcia do material
geopolimérico.

Na Tabela 11 sdo mostrados os didmetros equivalentes e a
porcentagem da distribuigdo do RCV.

Tabela 11 - Distribuicdo do tamanho de particula do RCV

Diametro (um)

10% abaixo de 1,44
50% abaixo de 6,61
90% abaixo de 25,48

Médio 10,28

Fonte: Do Autor, 2019

A Figura 11 mostra a distribuicdo de tamanho das particulas do
RCV utilizado para a sintese dos materiais geopoliméricos.
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Figura 11 - Distribui¢do de tamanho de particulas de RCV
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Fonte: Do Autor, 2019

Conforme mostrado na Figura 11, o RCV tem 100 % do tamanho
de particula abaixo de 45 um.

5.1.3 Analise Mineralégica

Conforme revisdo bibliografica, para a producdo de materiais
geopoliméricos, a fase amorfa presente na matéria-prima é de grande
importancia, pois € ela quem apresenta maior energia, sendo, portanto,
mais reativa.

Para o RCV utilizado como fonte precursora para a producdo do
geopolimero, conforme mostrado na Figura 12, ndo houve a formacéo
de fase amorfa, mas sim, fase cristalina. Segundo Shi et al. (2006), tal
fato denota uma menor reatividade desse residuo frente a outros tipos de
residuos.

Portanto, em virtude do material ndo apresentar fase amorfa, o
mesmo foi submetido ao processo de moagem para assim obter-se uma
maior reatividade.
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A Figura 12 mostra o difratograma do RCV utilizado para a
obtencdo do material geopolimérico, com a estrutura cristalina
devidamente identificada.

Figura 12 - Difratograma do RCV
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Fonte: Do Autor, 2019

A fase cristalina presente foi identificada utilizando os bancos de
dados JCPDS. A analise do difratograma mostra que o RCV é formado
pela fase cristalina quartzo (SiO2, JCPDS 46-1045).

5.1.4 Espectrometria ao Infravermelho por Transformada de
Fourier

A Figura 13 apresenta o espectro de infravermelho detalhado para
o intervalo entre 4.000 e 400 cm™ referente a amostra de RCV. Este
intervalo mostra a regido de infravermelho onde estdo localizadas as
bandas especificas dos compostos quimicos organicos ou inorganicos.
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Figura 13 - Espectro de FTIR do RCV
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O espectro da amostra de RCV apresentou uma banda em 2342
cm?, identificada como deformagéo axial simétrica do CO.. Conforme
Silverstein (1998), a deformacdo assimétrica do CO, ocorre em bandas
entre 2360 e 2342 cm™.

O trabalho de Song et al. (2009) identificou uma banda de
absorcéo na regido de 1080 cm?, referente a vibragdo da ligagdo Si-O-
Si. No espectro da amostra de RCV observa-se uma banda em 1091cm?,
que se refere a vibracdo de alongamento assimétrico do Si-O-Si.

Conforme Piqué et al. (2012), Allahverdi et al.(2009) e Tantawy
et al.(2014), a vibracdo de alongamento assimétrico do Si-O-Si acontece
na banda a 1091 cm™,

O trabalho de Martin et al. (2007) identificou as bandas de
absorcdo proximas a 797 cm?, relativas a vibragio de alongamento
simétrico de Si-O-Si. A referida banda é observada no espectro do RCV,
conforme Figura 13.

A banda a669 cm™ também é mostrada no espectro do RCV.
Conforme Piqué et al. (2012) e Springfield (2011), esta banda refere-se
a dobra do Si-O.

A banda a 461 cm?® no espectro pode ser atribuida ao
alongamento da ligacdo Si-O (SPRINGFIELD, 2011).



70

Pela analise do espectro de FTIR do RCV, foram identificadas as
ligacBes Si-O-Si, que sdo ligagbes quimicas caracteristicas da formagéo
geopolimérica.

5.2 CARACTERIZACAO DO GEOPOLIMERO

Com o intuito de verificar se 0 RCV apresenta potencialidade
para ser utilizado para a obtencdo de geopolimeros, as formulagfes
foram submetidas a algumas caracterizagbes, que sdo descritas na
sequéncia.

5.2.1 Determinacdo da Resisténcia Mecanica

A resisténcia mecénica dos geopolimeros foi determinada pelo
ensaio de resisténcia & compressdo. A Figura 14 apresenta as
formulagbes dos geopolimeros estudados, bem como os valores de
resisténcia mecanica a compressao, com 28 e 133 dias de cura.

Figura 14 - Resisténcia mecanica a compressao dos geopolimeros com
28 e 133 dias de cura
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As formulagdes F1 e F2 apresentaram dificuldades durante o
processo de desmoldagem e prepara¢do para caracterizagao.
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Na formulacdo F1, o processo de geopolimerizacdo ndo resultou
em bons resultados, onde o material ndo "curou" o suficiente para ter
uma desmoldagem natural, pois 0s mesmos estavam 'visivelmente
Umidos". Desta forma, os mesmos foram desmoldados de forma forcada,
para serem caracterizados. Porém, estas caracterizagfes ndo foram
possiveis, pois 0s geopolimeros desta formulacdo ndo apresentaram as
minimas condi¢des de preparo para 0s ensaios de caracterizagdo, mesmo
apos os tempos de cura estipulados.

Para a formulacdo F2 os geopolimeros apresentaram um bom
processo de cura, sendo desmoldados facilmente. Porém, no momento
de preparar o material para o ensaio de resisténcia mecénica, percebeu-
se que 0s mesmos estavam quebradigos, o que dificultou 0 manuseio e
preparo do material.

Em ambos os casos, 0s processos de sintese e cura foram refeitos
para confirmar tais resultados, e tanto a F1 quanto a F2 apresentaram os
mesmos comportamentos que haviam apresentado anteriormente.

Para as demais formulacdes, o0s resultados de resisténcia
mecanica a compressdo foram de, minimo de 1,9 MPa para a F4 aos 28
dias de cura, e maximo de 16 MPa para a F6, também aos 28 dias de
cura. Para o tempo de cura de 133 dias, 0 valor minimo de resisténcia
mecanica a compressao foi de 10,2 MPa para a formulacéo F4, e o valor
maximo foi para a formulagéo F3, que alcangou o valor de 28,9 MPa.

Para uma melhor analise e compreensdo dos resultados obtidos,
foram realizados estudos estatisticos utilizando o software Statistica. A
analise de variancia (ANOVA) é uma técnica estatistica que visa,
fundamentalmente, verificar se os fatores exercem alguma influéncia em
alguma variavel dependente, e também se existe diferenca significativa
entre as médias encontradas.

A Tabela 12 apresenta a ANOVA para a resisténcia mecanica a
compressao dos geopolimeros aos 28 dias de cura.



72

Tabela 12 - Andlise da variancia da resisténcia mecanica a compressao
com 28 dias de cura

Modelo SQ GL MQ F p R?
ajustado

Linear 70,6505 2 353252 11,0604 0,4270 0,0197

Quadratico 108,5789 2 54,2894  4,4025 0,1851 0,6371

Total 203,8919 6 33,9819

Ajustado

Onde: SQ = soma dos quadrados; GL = graus de liberdade; MQ = médias
quadraticas; F = teste de Fischer; p = teste de confiabilidade; R%= ajuste ao
modelo.

Fonte: Do Autor, 2019

Com base na Tabela 12, observando inicialmente 0 modelo
linear, percebe-se que a confiabilidade nos resultados dada pelo valor do
teste de confiabilidade (p) foi de 57,3 %, e o valor do coeficiente de
determinacdo ajustado ao modelo (R%justado) foi de 0,0197.

Com base nos baixos valores apresentados para a confiabilidade
dos resultados, bem como para 0 baixo R%;ustado, partiu-se para a anélise
do RZ%;ustado, € COM base na Tabela 13, identificou-se que o valor RZjustado
(0,0197) esta entre os valores 0 e 0,09, indicando assim, uma fraca
correlagdo entre as variaveis.

Tabela 13 - Classificacdo do coeficiente de determinagéo ajustado

Coeficiente Correlagao
R‘aljustado =0 Nula
0 Réa ustado = 0’09 Fraca
009 <R\ <049 Média
0,49 < Réajustado <0,81 Forte
0,81 < R*,; tado <0,9801 Fortissima
0980L<R% <1 Perfeita

ajustado —

Fonte: Coutinho et al., 2012 (adaptada pelo Autor, 2019)

Pelos resultados obtidos com base na analise do modelo linear,
partiu-se para a analise do modelo quadratico. Para este novo modelo, a
ANOVA foi realizada excluindo a interagdo entre os fatores NaOH e
silicato de sodio.

Sem a influéncia da interacdo entre 0 NaOH e o silicato de sodio,
o valor de p obtido foi de 0,1851, o que significa dizer que a
confiabilidade dos resultados é de 81,5 %, e 0 valor do RZ;justado (0,6371)
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ficou entre os valores 0,49 e 0,81, o que indica forte correlagdo entre as
variaveis das formulagoes.

A Figura 15 mostra o grafico de distribuicdo de residuos para a
anélise dos geopolimeros com 28 dias de cura. O grafico mostra indicios
da independéncia ou ndo entre os residuos. Se algum comportamento
sistemético for observado no grafico, tm-se indicios de que alguma
varidvel "extra" influenciou nos resultados do experimento. Analisando
o grafico, em fungdo da dispersdo dos pontos obtidos, nota-se que o
experimento foi realizado de forma aleatéria, ndo seguindo nenhum
padrdo especifico, o que demonstra que o ensaio ndo foi realizado de
forma tendenciosa.

Figura 15 - Gréfico de distribuigdo de residuos para os geopolimeros

com 28 dias de cura
3
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Residuos Brutos
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NUmero de Amostras

Fonte: Do Autor, 2019

Na Figura 16 esta representado o grafico de distribuicdo normal
para a analise dos geopolimeros com 28 dias de cura. Analisando o
grafico, em funcdo da tendéncia do posicionamento dos pontos ser
préxima a reta, pode-se concluir que o grafico mostra que os dados
seguem uma distribuicdo normal.
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Figura 16 - Gréfico de distribuicdo normal para os geopolimeros com 28
dias de cura

3,0

25
,99
2,0

,95
s 15
< 1,0 o e
[}

75
> 05 / )
v - a 55
é 0,0 ’/ )
s 05 //" 35
g -10 / 15
®
> 15 /},/ 05

_2,0 |
1
2,5 0
-3,0
-5 -4 -3 -2 -1 0 1 2 3
Residuo

Fonte: Do Autor, 2019

A Figura 17 mostra o diagrama de Pareto para a resisténcia
mecanica a compressdo dos geopolimeros com 28 dias de cura. O
diagrama de Pareto ordena as frequéncias das ocorréncias pela
representacdo em um grafico de colunas, da maior para a menor,
permitindo a priorizacdo dos problemas. A grande vantagem deste
diagrama é possibilitar uma facil visualizacdo e identificacdo das causas
ou problemas mais importantes do planejamento.

A anélise dos parametros foi realizada quanto a influéncia que
cada material da composicdo apresentou sobre a resisténcia mecanica a
compressao.
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Figura 17 - Diagrama de Pareto da resisténcia mecanica a compressao
dos geopolimeros com 28 dias de cura
Resisténcia Mecéanica (MPa)

T
Silicato Sédio 2,65923
Silicato Sédio e RCV 2,492278
NaOH e RCV 1,719087
NaOH -, 27679
RCV ,1130747
1

p=,05
Efeitos Estimados (valores absolutos)

Fonte: Do Autor, 2019

Como pode ser observado no diagrama de Pareto, o silicato de
sodio, a interacdo entre o silicato de sddio e 0 RCV e a interagdo entre o
NaOH e 0 RCV, sdo os fatores com maior significancia estatistica para a
resisténcia mecanica a compressao para 0s geopolimeros com 28 dias de
cura, enquanto o0 RCV e a solugdo de NaOH ndo apresentam influéncia
significativa sobre a resisténcia mecanica dos geopolimeros com 28 dias
de cura. Ainda conforme o diagrama da Figura 17, tanto para os
materiais quanto para suas interagdes, os efeitos estimados apresentam
uma confiabilidade inferior a 95 %.

A Figura 18 apresenta o grafico de superficie de resposta para a
resisténcia mecanica a compressdo dos geopolimeros com 28 dias de
cura. Uma ferramenta importante, o grafico de superficie de resposta é
uma figura obtida quando uma variavel resposta é representada
graficamente em fungédo de um ou mais fatores do processo, tornando-se
atil para otimizacdo de processos.
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Figura 18 - Gréfico de superficie de resposta para a resisténcia mecanica
a compressdo dos geopolimeros com 28 dias de cura

28 (MPa)
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Fonte: Do Autor, 2019

Como observado no gréfico de superficie de resposta da Figura
18, hd& um aumento da resisténcia mecanica a compressdo dos
geopolimeros com 28 dias de cura, conforme se utiliza silicato de sodio
e RCV, enquanto a utilizacdo da solucdo de NaOH nas formulagGes
diminui a resisténcia mecanica a compressao do geopolimero.

A Equacdo 4 refere-se a equacdo de regressdo do modelo
quadratico, que melhor representa a resisténcia mecanica a compressao

dos geopolimeros com 28 dias de cura.

RM = —(0,885na0n) + (8,504silicato sédio) + (0,395rcv)
+ (2 7:614N30H e RCV) + (40v0345ilicato Sédio e RCV)
(Equacéo 4)

Spricigo (2017), utilizou residuo de vidro plano e de anodizacao
de aluminio como matérias-primas precursoras para obtencdo de
geopolimeros, e a melhor resisténcia mecanica a compressdo com 28
dias de cura foi encontrada na composicdo geopolimérica 01, sendo no
valor de 14,8 MPa.
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Observa-se que hd um aumento nos valores referentes a
resisténcia mecanica a compressao dos geopolimeros com um maior
tempo de cura, em decorréncia da geopolimerizagio.

A Tabela 14 apresenta a ANOVA para a resisténcia mecanica a
compressao dos geopolimeros com 133 dias de cura.

Tabela 14 - Andlise da variancia da resisténcia mecanica a compressao
com 133 dias de cura

Modelo SQ GL MQ F p R’
ajustado
Quadratico  479,3650 2 1315476 27,0911 0,0356 0,9301
Total 1760,1547 6  126,6925
Ajustado

Onde: SQ = soma dos quadrados; GL = graus de liberdade; MQ = médias
quadrticas; F = teste de Fischer; p = teste de confiabilidade; R%= ajuste ao
modelo.

Fonte: Do Autor, 2019

Para 0 modelo quadratico nota-se uma significancia estatistica,
conforme o valor referente ao teste de Fischer (F), com valor de p de
0,0356, o que significa dizer que a confiabilidade nos resultados é de
96,4 %.

Para analisar a correlagdo entre as variaveis foi analisado o
RZ;justado. COm base na Tabela 13, identifica-se que o valor de RZjustado
(0,9301) esta entre os valores 0,81 e 0,9801, o que significa dizer que
existe uma fortissima correlagdo entre as variaveis.

Para mostrar que o0s experimentos dos geopolimeros com tempo
de cura de 133 dias também foram realizados de forma aleatéria, ou
seja, que os ensaios ndo foram realizados de forma a pressupor uma
manipulacéo dos resultados, a Figura 19 mostra o grafico de distribuicéo
de residuos para os geopolimeros com 133 dias de cura, em fungdo da
dispersédo dos resultados experimentais.
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Figura 19 - Gréfico de distribuicdo de residuos para os geopolimeros
com 133 dias de cura
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Fonte: Do Autor, 2019

A Figura 20 mostra o grafico de distribuicdo normal para os
geopolimeros com 133 dias de cura. O grafico mostra que a distribuicao
dos dados € normal, pois o0s pontos relativos aos resultados
experimentais distribuem-se sobre a reta ou préximos a ela.

Figura 20 - Gréfico de distribuicdo normal para os geopolimeros com
133 dias de cura
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Fonte: Do Autor, 2019
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A Figura 21 mostra o diagrama de Pareto para a resisténcia
mecanica a compressdo dos geopolimeros com 133 dias de cura. Assim
como para 0s geopolimeros com 28 dias de cura, a andlise dos
parametros foi realizada quanto a influéncia que cada material da
composicdo apresentou sobre a resisténcia mecénica a compressao.
Percebe-se que para a resisténcia mecanica a compressdo do
geopolimero com 133 dias, alguns fatores apresentam confiabilidade
inferior a 95%.

Figura 21 - Diagrama de Pareto da resisténcia mecanica a compressao
dos geopolimeros com 133 dias de cura
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Fonte: Do Autor, 2019

Conforme mostrado no diagrama de Pareto da Figura 21, o
silicato de sédio e a interacdo entre as variaveis solucdo de NaOH e
RCV séo os fatores com maior significancia estatistica para a resisténcia
mecanica a compressdo para os geopolimeros com133 dias de cura. A
interacdo entre silicato de sédio e RCV e individualmente 0 RCV e a
solucdo de NaOH ndo afetaram a resisténcia mecanica dos geopolimeros
a 95% de significancia. Percebe-se, pelo diagrama de Pareto, que tanto o
silicato de s6dio quanto a interacdo entre NaOH e RCV apresentam uma
confiabilidade superior a 95 %.
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A Figura 22 apresenta o grafico de superficie de resposta para a
resisténcia mecanica a compressdo dos geopolimeros com 133 dias de
cura.

Figura 22 - Gréfico de superficie de resposta para a resisténcia mecéanica
a compressdo dos geopolimeros com 133 dias de cura
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Fonte: Do Autor, 2019

Observa-se no grafico de superficie de resposta da Figura 22, que
ha um aumento da resisténcia mecanica a compressao dos geopolimeros
com 133 dias de cura, conforme se utiliza o silicato de sddio e 0 RCV
interagindo com o NaOH. A utilizacdo da solugdo de NaOH e RCV nas
formulagbes diminui a resisténcia mecanica a compressdo do
geopolimero.

A Equacdo 5 mostra a equacdo de regressio do modelo
quadratico, que melhor representa a resisténcia mecanica a compressao
dos geopolimeros com 133 dias de cura.

RM = —(0,037naon) + (27,24 2silicato ssdio) — (0,073 rev)
+ (100,040Na0m x rcv) + (9,160sijicato sodio x RCV)
(Equacdo 5)
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5.2.2 Analise Mineraldgica

Nas Figuras 23 e 24 tém-se o difratograma do RCV e das
formulages dos geopolimeros com 28 e 133 dias de cura,
respectivamente.

Figura 23 - Difratograma do RCV e das formulacGes de geopolimeros
com 28 dias de cura
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Fonte: Do Autor, 2019
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Figura 24 - Difratograma do RCV e das formulacdes de geopolimeros
com 133 dias de cura
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Observando os difratogramas das Figuras 23 e 24 nota-se que ndo
existe alteracdo de fase nos geopolimeros sintetizados, tanto com 28 dias
de cura assim como os geopolimeros com 133 dias de cura. Também
ndo existe alteracdo da fase encontrada nos geopolimeros comparada
com a fase cristalina identificada no RCV.

A fase cristalina presente foi identificada utilizando os bancos de
dados JCPDS. A analise do difratograma mostra que o RCV e as
formulac6es dos geopolimeros sdo formados pela fase cristalina quartzo
(SiO., JCPDS 46-1045).

5.2.3 Densidade Aparente

A densidade aparente para os geopolimeros com 133 dias de cura
foi determinada, e é mostrada na Figura 25.
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Figura 25 - Densidade aparente das formulac@es de geopolimeros com
133 dias de cura
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Fonte: Do Autor, 2019

Os resultados obtidos para a densidade aparente dos
geopolimeros com 133 dias de cura variaram de 1.927 kg/m3, referente a
formulacdo F2, até 2.228 kg/ms, referente a formulagdo F6. Estas
variagBes ocorreram em funcdo das diferentes composi¢cdes das
formulagdes.

A Tabela 15 apresenta os valores da densidade aparente de cada
formulacéo do geopolimero com 133 dias de cura.
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Tabela 15 - Densidade aparente para os geopolimeros com 133 dias de
cura

Matéria-prima Densidade Desvjo
Formulagéo aparente padréao
silicato de kg/m3
NaOH  Scato rcy  (ka/md)
F1V 30 15 55 2.058 40,3
F2v 15 15 70 1.928 83,8
F3vVv 15 30 55 2.173 107
F4C (1) 225 225 55 2.103 40,4
F5C (1) 22,5 15 62,5 2.220 21,6
F6 C (1) 15 225 62,5 2.228 26,3
F7C(2) 20 20 60 2.225 30

Fonte: Do Autor, 2019

A Tabela 16 apresenta a ANOVA para a densidade aparente dos
geopolimeros com 133 dias de cura.

Tabela 16 - Analise da variancia da densidade aparente para
geopolimeros com 133 dias de cura

Modelo SQ GL MQ F p R?
ajustado
Quadrético 0,0620 3 0,0206 3034,596 0,0133 0,9994
Total 0,0753 6 0,0125
Ajustado

Onde: SQ = soma dos quadrados; GL = graus de liberdade; MQ = médias
quadraticas; F = teste de Fischer; p = teste de confiabilidade; R?= ajuste ao
modelo.

Fonte: Do Autor, 2019

Para 0 modelo quadratico, obteve-se um valor de p de 0,0133 0
que significa dizer que a confiabilidade nos resultados é de 98,7 %, e
nota-se também, uma grande significancia estatistica para o modelo,
dada pelo teste de Fischer (F)

Analisando a correlacdo entre as variaveis, pela analise do
R2justado, COM base na Tabela 13, verifica-se que o valor RZjustado
(0,9994) esta entre os valores 0,9801 e 1, significando dizer que a
correlacdo entre as variaveis é perfeita.

A Figura 26 mostra o grafico de distribuicdo de residuos para os
ensaios de determinacdo da densidade aparente para 0s geopolimeros
com 133 dias de cura, onde pode-se afirmar, em virtude da dispersdo
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dos pontos no grafico, que os ensaios foram realizados de forma
aleatoria.

Figura 26 - Gréfico de distribuicéo de residuos para os geopolimeros
com 133 dias de cura
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Fonte: Do Autor, 2019

Na Figura 27 representa-se o grafico de distribuicdo normal para
0s ensaios de determinacdo da densidade aparente para os geopolimeros
com 133 dias de cura. O grafico mostra, em funcdo do posicionamento
dos pontos com relagdo a reta, que os dados seguem uma distribuicdo
normal.
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Figura 27 - Gréfico de distribuicdo normal para os geopolimeros com
133 dias de cura
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Fonte: Do Autor, 2019

A Figura 28 mostra o diagrama de Pareto para a densidade
aparente dos geopolimeros com 133 dias de cura. A analise dos
parametros foi realizada quanto a influéncia que cada material da
composicdo apresentou sobre a densidade aparente. Todos 0s materiais
utilizados nas formulagGes apresentam confiabilidade superior a 95%,
incluindo suas interagdes.
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Figura 28 - Diagrama de Pareto da densidade aparente dos geopolimeros
com 133 dias de cura
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Fonte: Do Autor, 2019

Conforme apresentado no diagrama de Pareto, o silicato de sodio,
a solucdo de NaOH e o RCV apresentaram a maior significancia
estatistica sobre a densidade aparente para 0s geopolimeros com 133
dias de cura. A interacdo entre a solucdo de NaOH e o RCV, e a
interacdo entre o silicato de sddio e o RCV também influenciaram
positivamente a densidade aparente dos geopolimeros, entretanto, com
menor significancia. Quanto a interacdo entre a solugdo de NaOH e o
silicato de sodio, sua influéncia sobre a densidade aparente dos
geopolimeros foi negativa, ou seja, diminui o valor da densidade
aparente dos geopolimeros.

Os fatores que influenciaram positivamente no valor da densidade
aparente dos geopolimeros apresentaram para os efeitos estimados uma
confiabilidade superior a 95 %.

Na Figura 29 é apresentado o grafico de superficie de resposta
para a densidade aparente dos geopolimeros com 133 dias de cura.
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Figura 29 - Gréfico de superficie de resposta para a densidade aparente
dos geopolimeros com 133 dias de cura
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Fonte: Do Autor, 2019

No grafico de superficie de resposta observa-se que ha um
aumento da densidade aparente dos geopolimeros com 133 dias de cura,
conforme se utiliza o silicato de sddio, a solugdo de NaOH e o0 RCV. A
interacdo entre a solugdo de NaOH e o RCV, assim como a interacdo
entre o silicato de sddio e o RCV, também aumentam a densidade
aparente dos geopolimeros.

A Equacdo 6 mostra a regressdo do modelo quadratico, que
melhor representa a densidade aparente dos geopolimeros com 133 dias
de cura.

DAP = +(2,059%a0n) + (2,169silicato ssdio) + (1,929rcv)
- OJOSSNaOH x Silicato S()dio) + (Ov 904’NaOH X RCV)
+ (0, 724si5icato s6dio x RCV)
(Equacdo 6)

A densidade aparente dos geopolimeros com 28 dias de cura ndo
pode ser analisada de forma estatistica, em fun¢do da ndo determinacéo
dos valores referentes a densidade aparente das formulacdes F1 e F2.
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Porém, as densidades aparentes das demais formulagdes foram
determinadas e sdo mostradas na Tabela 17.

Tabela 17 - Densidade aparente para os geopolimeros com 28 dias de
cura

Matéria-prima Densidade Desvio

Formulagdo aparente padréao
silicato de kg/m3
NaoH ~ Sealo rey  (kg/m?)

F3V 15 30 55 2.205 124
F4C (1) 22,5 225 55 2.150 51
F5C (1) 22,5 15 62,5 2.263 128
F6 C (1) 15 22,5 62,5 2.228 49,2
F7C(2) 20 20 60 2.258 76,8

Fonte: Do Autor, 2019

Embora ndo tenha sido possivel a andlise estatistica dos valores
referentes a densidade aparente dos geopolimeros com 28 dias de cura,
foi possivel tirar algumas conclusdes com base nos valores obtidos. A
Figura 30 apresenta o grafico comparativo das densidades aparentes dos
geopolimeros com 28 e 133 dias de cura.

Figura 30 - Densidade aparente das formulagdes dos geopolimeros com
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Fonte: Do Autor, 2019
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Ao analisar os valores referentes a densidade aparente dos
geopolimeros com 28 dias de cura, quando comparados com a densidade
aparente com 133 dias de cura, percebe-se que apresentam
comportamentos semelhantes. Percebe-se que os desvios padrdo para
133 dias de cura sdo menores, em relagdo a 28 dias de cura.

5.2.4 Densidade Real

A densidade real dos geopolimeros com 28 e 133 dias de cura nao
pode ser analisada de forma estatistica, em fungéo da ndo determinacdo
dos valores referente & densidade real das formulacBes F1 e F2. A
Tabela 18 apresenta os valores referentes a densidade real dos
geopolimeros com 28 dias de cura, e a Tabela 19, os valores referentes a
densidade real dos geopolimeros com 133 dias de cura.

Tabela 18 - Densidade real para os geopolimeros com 28 dias de cura

Matéria-prima Densidade Desvlo
Formulagéo . real padréo
nanp  Silicatode  RCV (kg/m3)
sodio
F3V 15 30 55 2.353 15,9
F4C (1) 22,5 225 55 2371 6,4
F5C (1) 22,5 15 62,5 2.385 4,6
F6 C (1) 15 225 62,5 2.387 4,7
F7C (2) 20 20 60 2.386 6

Fonte: Do Autor, 2019

Tabela 19 - Densidade real para os geopolimeros com 133 dias de cura

Matéria-prima Densidade Desvio
Formulagéo . real padréo
nann  Silicato de RCV (kg/m?3)
sodio

F3Vv 15 30 55 2.320 10
F4C (1) 22,5 22,5 55 2.330 10
F5C (1) 22,5 15 62,5 2.370 10
F6 C (1) 15 22,5 62,5 2.400 10
F7C(2) 20 20 60 2.360 10

Fonte: Do Autor, 2019

A Figura 31 apresenta o grafico comparativo das densidades reais
dos geopolimeros com 28 e 133 dias de cura.



91

Figura 31 - Densidade real das formula¢des dos geopolimeros com 28 e

133 dias de cura
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Fonte: Do Autor, 2019

5.2.5 Porosidade

F6

Com os resultados obtidos das densidades aparente e real das
formulac6es dos geopolimeros, o percentual de porosidade dos mesmos
foi determinado usando-se a Equacdo 3. Os resultados para o percentual
de porosidade dos geopolimeros com 28 e 133 dias de cura sdo

mostrados na Tabela 20.

Tabela 20 - Porosidade dos geopolimeros com 28 e 133 dias de cura

Matéria-prima

Porosidade a

Porosidade a

Formulagdo 28 dias 133 dias
silicato RCV (%) (%)
NaOH de sodio

F3V 15 30 55 6,30 6,36
F4C (1) 22,5 22,5 55 9,32 9,73
F5C (1) 22,5 15 62,5 5,12 6,33
F6 C (1) 15 22,5 62,5 6,69 7,19
F7C(2) 20 20 60 5,37 5,72

Fonte: Do Autor, 2019
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A porosidade dos geopolimeros também ndo pode ser analisada
de forma estatistica, em fungdo da ndo determinaco dos valores
referentes as densidades aparente e real das formulagbes F1 e F2.
Entretanto, pode-se chegar a algumas conclusbes analisando as
tendéncias dos valores numéricos obtidos.

Para as formulagdes que foram medidas, a porosidade minima foi
de 5,12 % para a F5 aos 28 dias de cura, e maxima de 9,32 % para a F4,
também aos 28 dias de cura. Para o tempo de cura de 133 dias, o valor
minimo de porosidade foi de 5,72 % para a formulagdo F7, e o valor
méaximo foi para a formulagéo F4, que apresentou o valor de 9,73 %.

A porosidade é uma caracteristica que influencia de modo
negativo quanto ao ganho de resisténcia mecéanica para os geopolimeros,
pois estd intimamente ligada com a presenca de poros, o0 que tende a
causar uma perda de se¢do transversal no material, tornando-o mais
suscetivel & diminuicéo de sua resisténcia mecénica & compressdo. Para
o0s geopolimeros desenvolvidos neste estudo, observa-se essa tendéncia
nos valores encontrados, onde a formulagdo com maior % de porosidade
foi a formulacdo F4, apresentando 9,32 % de porosidade para o0s
geopolimeros com 28 dias de cura, € 9,73 % de porosidade para 0s
geopolimeros com 133 dias de cura. A formulagdo F4 foi a formulagdo
que apresentou menores valores referentes a resisténcia mecanica a
compressao (1,97 MPa com 28 dias de cura e 10,18 MPa para 133 dias
de cura).

5.2.6 Calorimetria Diferencial de Varredura e Termogravimetria

A Figura 32 apresenta a andlise térmica por termogravimetria
para as formulagbes de geopolimeros com tempo de cura de 28 dias,
enquanto a Figura 33 apresenta a analise térmica para as formulacdes de
geopolimeros com tempo de cura de 133 dias.
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Figura 32 - Analise térmica das formulacdes dos geopolimeros com 28
dias de cura

102

o] —F3——F4——F5——F6——F7

98
%6
94

92

TG (%)

90
88 -
86

84 4

824
80

T T T T T T T T T
0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000
Temperatura (:C)

Fonte: Do Autor, 2019

Conforme o gréafico exposto na Figura 32, observa-se que todas
as formulagdes apresentaram uma mesma tendéncia quanto a curva que
representa a perda de massa, variando apenas os valores em funcéo da
composicdo de cada formulacdo. Submetidas a uma temperatura de até
1.000 °C durante o ensaio, percebe-se que a perda de massa sofrida pelas
formulagdes foram de aproximadamente 17 % para a formulagdo F3,
9,5% para a formulagdo F4, 16 % para a formulagdo F5, 10,5 % para a
formulagdo F6 e 18,5 % para a formulagéo F7.

Até a temperatura de 150 °C a perda de massa foi mais
significativa, e essa perda de agua pode ser justificada pela evaporacdo
inicial da agua existente no material. Para as formulacdes F5 e F7, esse
valor foi de aproximadamente 10 %, e para a formulagdo F3,
aproximadamente 6 %.
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Figura 33 - Analise térmica das formulacdes dos geopolimeros com 133
dias de cura
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Fonte: Do Autor, 2019

Observando o grafico da Figura 33, assim como nos
geopolimeros com tempo de cura de 28 dias, para os geopolimeros com
tempo de cura de 133 dias percebe-se novamente que a perda de massa
das formulagdes apresenta a mesma tendéncia, onde até a temperatura
de 150°C, referente a perda de agua pela evaporacdo inicial da agua
existente no material, a perda de massa foi mais significativa.

Também submetidas a uma temperatura de até 1.000°C durante o
ensaio, percebe-se que a perda de massa sofrida pelas formulag6es foi de
aproximadamente 22 % para a formulacdo F3, 16,5 % para a formulagdo
F4, 16 % para a formulagdo F5, 12,5 % para a formulacdo F6 e 25,5 %
para a formulacdo F7. Até a temperatura de 150 °C a perda de massa foi
mais significativa, e variou de 9% referente a formulacdo F6 até 17 %
referente a formulacdo F7.

As Figuras 34 e 35 apresentam, respectivamente, a analise de
DSC para as formulac@es de geopolimeros com tempo de cura de 28 e
133 dias.
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Figura 34 - Anélise de DSC das formulag¢6es dos geopolimeros com 28
dias de cura.
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Figura 35 - Andlise de DSC das formulagdes dos geopolimeros com

133 dias de cura
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Conforme os gréaficos das Figuras 34 e 35, observa-se que todas
as formulagdes apresentaram uma mesma tendéncia quanto a curva que
representa a andlise de DSC, variando apenas os valores em funcdo da
composicdo de cada formulacdo. Observa-se que as amostras
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apresentam, em determinadas faixas de temperatura, comportamento
exotérmico, evento este que pode estar associado ao processo de cura do
material, e também ao processo de geopolimerizagéo.

Percebe-se em ambos os graficos (Figuras 34 e 35), que o
primeiro pico endotérmico ocorre entre 0 e 100 °C. De acordo com
Duxson et. al (2005) esse pico endotérmico é decorrente da evaporacdo
de &gua existentes nos poros livres, e € aproximadamente aos 300 °C
que esta perda finaliza.

Duxson, Lukey e Van Deventer (2016) afirmam que a partir da
temperatura de 250 °C, a curva exotérmica formada é em consequéncia
do processo de desidroxilacdo do material.

Na temperatura de 573 °C identifica-se a transformagdo do
quartzo-alfa em quartzo-beta. Segundo Havlac (1983), o quartzo recebe
suas denominagfes de acordo com a mudanga de fase em funcdo da
temperatura.

A andlise também apresentou picos endotérmicos por volta de
700 °C, que indicaram a decomposi¢do dos hidréxidos que formam o0s
geopolimero (MARQUES, 2013).

5.2.7 Microscopia Eletrénica de Varredura

Para o ensaio de microscopia eletronica de varredura dos
geopolimeros foi observada a superficie da regido fraturada no ensaio de
determinacdo da resisténcia mecanica a compressdo, e sem tratamento
da superficie fraturada. Com este ensaio de caracterizacdo, buscou-se
identificar a uniformidade do sistema, formagdo de poros e trincas,
provenientes da evaporacdo da agua.

Para tal, utilizou-se os aumentos de 500X, 1000X e 5000X nas
amostras das formulacGes dos geopolimeros para 28 e 133 dias de cura.

A Figura 36 apresenta o ensaio de MEV para a formulagdo F3 aos
28 e 133 dias de cura.
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Figura 36 MEV do geopolimero da formulacédo F3: (a) ampliacédo de
500X a 28 dias de cura; (b)ampliacio de 500X a 133 dias de cura;
(c)ampliacéo de 1000X a 28 dias de cura; (d)ampliacdo de 1000X a 133
dias de cura; (e)ampliacdo de 5000X a 28 dias de cura; (flampliacéo de
5000X a 133 dias de cura

2pm EHT= 700KV Sigrel A = SE1 Dato 29 Hav 2018 v 20 um EHT = 700KV Signal A = SE1 Date 128 Fab 2018 v
H W0 = T5mm Meg= 500X Ifrabe= 10pA wesc T Wo=105mm Vag= 500X IProbe = 10pA

&("" EHT= 700Ky Signel A= SE1 Date :28 Nov 2018 v 20 m EHT= 700KV Signai A = SE1 Date 28 Fab 2018
- Meg= 100KX IProbe = 10pA e T Wo=105mm Mag= 100KX |Probe = 10pA unese

B e E h
2em EHT= 700KV gl A= SET Gt 28 Now 2018 v ""_W|“ EHT = 700KV Signal A= SE1 Date 28 Feb 2019 v
= WO = 55mm Meg= 50DKX IBrobe= 10pA et WO =105 mm Meg= S00KX IPiobe 10pA nese

Fonte: Do Autor, 2019

Na Figura 37 é apresentado o ensaio de MEV para a formulagdo
F4 aos 28 e 133 dias de cura.
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Figura 37 - MEV do geopolimero da formulacdo F4: (a) ampliacdo de
500 X a 28 dias de cura; (b) ampliacéo de 500 X a 133 dias de cura; (c)
ampliacdo de 1000 X a 28 dias de cura; (d) ampliacdo de 1000 X a 133
dias de cura; (e) ampliacdo de 5000 X a 28 dias de cura; (f) amplia¢do
de 5000 X a 133 dias de cura

}?i*{"" EHT= 700KV Signal A = SE1 Date 28 Nov 2018 v 20 pm EHT = 700KV Signal A = SE1 Cato 28 Fob 2018 v
Wo=100mm Meg= 500X |Probes  10pA e WO = 80mm Mag= 800X IProbes 10pA e

18 jom BHT= 700k gl A= SE Date 28 Nov 2018 v Hum EHT= 700KV Signel &= SE1 Datn 28 Fob 2018 v

WD =105 mm Meg= 100KX IPrabe = 10pA e WO = 88 mm Weg= 100KX IPibes 10pa

'7_“"“ EHT = 700kV ‘Signal A = SE1 Date 28 How 2018 v 2um BT = 700KV Signsl & = SE1 Dato 28 Fob 2019 ®,
WD =105 mm Meg= S00KX IProbe = 10ps rese H WD = 88mm Meg= 500KX \Puabes 10pA

Fonte: Do Autor, 2019

A Figura 38 apresenta o ensaio de MEV para a formulacéo F5 aos
28 e 133 dias de cura.
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Figura 38 - MEV do geopolimero da formulagdo F5: (a) ampliacdo de
500 X a 28 dias de cura; (b) ampliacdo de 500 X a 133 dias de cura; (c)
ampliacdo de 1000 X a 28 dias de cura; (d) ampliacdo de 1000 X a 133
dias de cura; (e) ampliacdo de 5000 X a 28 dias de cura; (f) ampliacéo
de 5000 X a 133 dias de cura

20im BT = 700k Signal = SE1 Cato 28 Nov 2018 v "iﬁi”‘ EHT = 700KV Signal A= SE1 Date 28 Fb 2019 v
H e B e . o R s
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)
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Fonte: Do Autor, 2019

Na Figura 39 é apresentado o ensaio de MEV para a formulacédo
F6 aos 28 e 133 dias de cura.
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Figura 39 - MEV do geopolimero da formulacdo F6: (a) ampliacdo de
500 X a 28 dias de cura; (b) ampliacdo de 500 X a 133 dias de cura; (c)
ampliacdo de 1000 X a 28 dias de cura; (d) ampliacdo de 1000 X a 133
dias de cura; (e) ampliacdo de 5000 X a 28 dias de cura; (f) amplia¢do
de 5000 X a 133 dias de cura
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Fonte: Do Autor, 2019

A Figura 40 apresenta 0 ensaio de MEV para a formulacio F7 aos
28 e 133 dias de cura.
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Figura 40 - MEV do geopolimero da formulacdo F7: (a) ampliagdo de
500 X a 28 dias de cura; (b) ampliacdo de 500 X a 133 dias de cura; (c)
ampliacdo de 1000 X a 28 dias de cura; (d) ampliacdo de 1000 X a 133
dias de cura; (e) ampliacdo de 5000 X a 28 dias de cura; (f) amplia¢do
de 5000 X a 133 dias de cura

-

v EnT= 700KV Signel 4 = 36 Sate 23 hi 018 v 2vm e = 700w a4 =581 Dete 28 Fa 2018
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Fonte: Do Autor, 2019

Analisando as imagens de MEV dos geopolimeros, observa-se
que apresentam uma boa densificacdo em suas estruturas, ndo
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apresentando particulas "soltas", e com auséncia ou pouca presenca de
porosidade. Essas caracteristicas resultam em aumento da resisténcia
mecéanica.

A presenga de porosidade pode estar associada a evaporagdo de
agua presente na reacgdo, proveniente dos ativadores alcalinos (silicato
de so6dio + solugdo de NaOH). As trincas visualizadas devem-se ao
ensaio mecénico, pois a amostra sofreu um esforco mecéanico de
compressao antes de ser analisada por MEV.

Observa-se, também, a formagdo de sais nas composicdes
geopoliméricas. Esta formacdo de sais estd associada & reacdo dos
préprios ativadores alcalinos (silicato de sodio e solugcdo de NaOH).

5.2.8 Caracterizacéo do geopolimero com adicao de fibra de vidro

A Tabela 21 apresenta os resultados de resisténcia mecéanica a
compressdo aos 28 dias de cura, dos geopolimeros com adigdo de fibra
de vidro tipo E, nas quantidades definidas no planejamento
experimental, enquanto a Tabela 22 apresenta o0s resultados de
resisténcia mecanica a compressdo dos geopolimeros para o tempo de
cura de 133 dias.

Tabela 21 - Resisténcia mecéanica a compressdo dos geopolimeros com
adigdo de fibra de vidro com 28 dias de cura

Matéria-prima Resisténcia  Desvio
Fibra mecanica  padrédo
Formulagéo NaOH silicgt_o RCV _de (MPa)
de sodio vidro
tipo E
F6 15 22,5 62,5 - 16,04 1,27
FC1 15 22,5 62,5 0,625 21,66 2,31
FC2 15 22,5 62,5 1,25 15,55 4,00
FC3 15 22,5 62,5 1,875 13,36 2,18

Fonte: Do Autor, 2019
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Tabela 22 - Resisténcia mecénica a compressao dos geopolimeros com
adicéo de fibra de vidro com 133 dias de cura

Matéria-prima Resisténcia  Desvio
x silicato Fibrade  mecanica padréo
Formulagdo \.oH " de  RCV vidrotipo  (MPa)
sodio E

F6 15 22,5 62,5 - 15,58 4,61
FC1 15 22,5 62,5 0,625 9,33 2,91
FC2 15 22,5 62,5 1,25 9,55 2,05
FC3 15 22,5 62,5 1,875 10,24 1,17

Fonte: Do Autor, 2019

Conforme apresentado na Tabela 21, a formulagdo F6 (sem
adicdo de fibra), para o tempo de cura de 28 dias, apresentou uma
resisténcia mecéanica a compressdo de 16,04 MPa. Com a adi¢do de
0,1% de fibra (formulagdo FC1) nesta mesma formulacdo, o valor de
resisténcia mecénica a compressao, também aos 28 dias de cura, foi de
21,66 MPa, enquanto a resisténcia da FC2 foi de 15,55 MPa e a
resisténcia da FC3 foi de 13,36 MPa.

A adicdo de fracdo de massa de 0,1 % de fibras de vidro mostra
aumento maximo em resisténcia a compressdo em torno de 35% em
relacdo ao geopolimero sem fibras aos 28 dias de cura.

A diminuigdo da resisténcia nas formulagcdes FC2 e FC3 pode
estar associada a concentracdo das fibras na matriz geopolimérica,
podendo formar um "aglomerado™ de fibras, ocasionando pontos
suscetiveis de falhas, e também pelo fato de as fibras estarem orientadas
aleatoriamente. Conforme Callister (2000), as melhores propriedades
gerais dos compdésitos sdo conseguidas quando as fibras sdo distribuidas
de forma uniforme.

Para o tempo de cura de 133 dias, conforme Tabela 22, os valores
de resisténcia a compressdo para as formulacdes FC1, FC2 e FC3 foram,
respectivamente, 9,33 MPa, 9,55 MPa e 10,24 MPa.

Presume-se que a diminuicdo da resisténcia mecanica com maior
tempo de cura pode estar associada a degradacdo das propriedades da
fibra de vidro. Segundo Peruzzi (2002), a fibra de vidro convencional,
tipo E, sofre degradacdo das propriedades fisicas com o tempo, devido
ao ataque do meio alcalino da matriz, e para Purnell et al. (2000), essa
baixa durabilidade das fibras de vidro convencionais pode ser atribuida
aos mecanismos de corrosdo das fibras pelo hidréxido de sodio
produzido na hidratacdo do material, precipitagdo dos produtos da
hidratacdo, especialmente o hidréxido de sédio, e densificacdo da matriz
na interface reduzindo a flexibilidade das fibras.
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A Figura 41 apresenta as formula¢Bes geopoliméricas com a
adicéo de fibras de vidro tipo E.

Figura 41 - Geopolimero com adic&o de fibra de vidro tipo E com tempo
de cura de 28 dias (a) e 133 dias (b)

(a)

onte: Do Autor, 2019

A Figura 42 mostra uma imagem da microscopia Optica realizada
no geopolimero com adicédo de fibra de vidro tipo E.

Figura 42 - Microscopia 6ptica do geopolimero com adicéo de fibra de
vidro

G
Fonte: Do Autor, 2019

A Figura 43 apresenta o ensaio de MEV para as formulacfes de
geopolimeros com adicdo de fibra tipo E aos 28 e 133 dias de cura.

Analisando as imagens do ensaio de MEV, percebe-se que na
composicdo geopolimérica com tempo de cura de 28 dias,
aparentemente as fibras de vidro estdo com maior aderéncia na matriz
geopolimérica, onde observa-se que a fibra exerceu o efeito de ponte na
matriz, através da ancoragem entre a matriz e a fibra.
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Para a composicdo geopolimérica com 133 dias de cura, percebe-
se que as fibras ndo apresentam, aparentemente, uma aderéncia com a
matriz geopolimérica. O que faz presumir que a fibra ndo tenha exercido
o efeito de ponte na matriz, e que conforme citado por Peruzzi (2002) e

Purnell (2000), com o tempo pode ocorrer perda das propriedades da
fibra de vidro.
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Figura 43 - MEV do geopolimero com adicao de fibra de vidro tipo E
com tempo de cura de 28 e 133 dias: (a) ampliagdo de 100 X a 28 dias
de cura; (b) ampliacdo de 100 X a 133 dias de cura; (c) ampliacdo de
500 X a 28 dias de cura; (d) ampliacéo de 500 X a 133 dias; (e)
ampliacéo de 5000 X a 28 dias de cura; (f) ampliagcdo de 5000 X a 133
dias de cura
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Fonte: Do Autor, 2019

e



107

6 CONCLUSAO

Com base nos resultados obtidos nesta pesquisa, conclui-se que:

o E possivel obter geopolimeros a partir da valorizacio de RCV,
devido a presenca significativa de dxido de silicio (SiO,) e 6xido de
aluminio (Al:O3) em sua composicdo. A quantidade destes Oxidos é
atrativa para utilizacdo deste RCV como material de partida para a
obtencdo de geopolimeros, pois apresenta caracteristicas que propiciam
a geopolimerizagéo.

e Para os geopolimeros curados aos 28 dias, o silicato de sddio, a
interacdo entre o silicato de sédio e 0 RCV, e a interacéo entre 0 NaOH
e 0 RCV, sdo os fatores com maior significncia estatistica para a
resisténcia mecénica a compressdo, enquanto o RCV e a solucdo de
NaOH ndo apresentam significancia estatistica para esta propriedade.

e Para 0s geopolimeros com tempo de cura de 133 dias,o silicato
de s6dio e a interagdo entre as variaveis solugdo de NaOH e RCV séo 0s
fatores com maior significancia estatistica para a resisténcia mecénica a
compressdo, enquanto a interacdo entre silicato de sédio e RCV e
individualmente 0 RCV e a solugdo de NaOH ndo afetaram a resisténcia
mecanica dos geopolimeros a 95 % de significancia.

e Com relagdo a porosidade, pode-se afirmar que existe uma
tendéncia em se ter um aumento da resisténcia mecanica a compressao
para 0s geopolimeros com menor porosidade. Conforme analise da
densidade aparente dos geopolimeros com 133 dias de cura, o silicato de
sodio, a solucdo de NaOH e o RCV apresentaram a maior significancia
estatistica sobre a densidade aparente dos geopolimeros, enquanto a
interacdo entre a solucdo de NaOH e o silicato de sodio apresentou
menor significancia sobre a densidade aparente.

e Para 0s geopolimeros com adicdo de fibra de vidro tipo E com
tempo de cura de 28 dias, a formulagcdo com adi¢do de 0,1 % de fibra
apresentou 0 aumento maximo em resisténcia a compressdo quando
comparada com a formulacédo sem adicéo de fibra de vidro.

o Para os geopolimeros com tempo de cura de 133 dias, e também
com adicdo de fibra de vidro, os valores de resisténcia a compressao
foram inferiores ao valor da formulagdo sem adicao de fibra de vidro.
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7 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

A partir das conclusGes obtidas neste trabalho, sugerem-se 0s
seguintes trabalhos futuros:

e Avaliar a resisténcia mecanica a compressao de geopolimeros
obtidos a partir do RCV e adi¢do de fibra de vidro alcalis-resistentes
(AR);

o Obter geopolimeros a partir da valorizagdo de RCV e adicdo de
fibra de vidro utilizando solucdo de NaOH com menor concentragdo
molar.
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